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Felatério Descritivo da Patente de Invencao para "COMPOSI-
GOES DE CUIDADO PESSOAL OU CUIDADO DOMESTICO E COMPOSI-
GAO PARA CONDICIONAR SUPERFICIE".

Campo da Invencio

A presente invencao refere-se ao uso de composictes de polis-
sacarideo catidnico oxidado em composi¢des de cuidado pessoal € domesti-
cas.

Antecedentes da Invencao

Polissacarideos catidnicos e outros polimeros foram usados am-
plamente em produtos domésticos e de cuidado pessoal para realizar uma
funcao no produto final, que varia de espessamento até condicionamento de
um substrato. Dependendo da aplicagéo, o substrato pode ser cabelo, pele
ou material téxtil.

Polissacarideos catidnicos sac usados em produtos de cuidado
de cabelo para prover condicionamento ao cabelo. Em produtos de cuidado
de pele, estes mesmos polimeros podem prover efeitos de condicionamento
a pele. Quando incorporados em formulagbes de amaciamento de pano e
detergente, estes mesmos polimeros podem prover caracteristicas de condi-
cionamento, amaciamento, antibolinha, retencio de cor e antiestatica a pa-
nos.

Agentes de condicionamento de cabelo realizam suas funcdes
na cuticula, ou na bainha externa das escamas queratinizadas sobre a su-
perficie da fibra de cabelo. As escamas da cuticula sao dispostas de forma
sobrepasta como as telhas sobre um telhado. A estrutura da celula da cuti-
cula € constituida de uma camada A, a exocuticula, e uma camada B, a en-
docuticula. A camada A exierna clara, constituida de proteinas contendo
enxofre, protege o cabelo contra dano quimico, fisico e ambiental. Conse-
qlentements, a condigao da cuticula determina a condigao do cabelo, e pro-
dutos de condicionamento de cabelo sdo voltados para o aumento & restau-
ragao da camada de haste da cuticula. Uma cuticula intacta é responsavel
pela resisténcia, brilho, maciez, suavidade e manejabilidade de cabelo.
{(Conditioning Agents for Hair & Skin, Ed. R. Schueller and P. Romanowski,
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Marcel Dekker, Inc. NY, N.Y., 1999).

Medicbes de penteabilidade por via seca e Umida s&o métodos
de teste tipicos usados para medir o desempenho de condicionamento em
aplicagbes com xampu e condicionador. Polimeros de condicionamento cati-
6nicos comerciais no mercado foram relatados reduzir a forga de penteacio
por via Umida experimentada na penteagio de cabelo Umide por 30%-50%
em relagdo ao xampu néo contendo polimero.

Historicamente, apenas polimeros catidnicos de alto peso mole-
cular foram usades nos produtos de limpeza, e foi sugerido que apenas po-
fimeros catibnicos de alto peso molecular pedem fornecer o efeito de condi-
cionamento desejado em sistemas de fimpeza (V. Andre’, R. Norenberg, J.
Rieger, P. Hoessel, Proceedings, XXI* IFSCC International Congress 2000,
Berlin, paginas 189-199). No entanto, polimeros de condicionamento de guar
catibnicos de alto peso molecuiar, disponiveis no mercado, tém suas des-
vantagens, tais como incompatibilidade com sistemas de tensoativo usados
em xampu, produtos de lavagem do corpo, condicionadores, cuidado com a
pele, cuidado com o sol, produtos de lavanderia etc. Além disso, eles contri-
buem para a viscosidade de produto final, que pode nao ser desejavel. Poli-
meros de guar catidnicos de alto peso molecular sdo também conhecidos
como sendo dificeis de se dispersarem e se dissolverem em solugio aquo-
sa.

A patente U.S. N°. 6.210.689 B1 descreve o uso de uma compo-
sicdo de goma guar anfotérica que contém grupos catidnicos e anidnicos
ligados a sua cadeia principal para tratamento de substancias com querati-
na. Esta composig@o é usada em sistemas aquosos de cosmeticos tais co-
mo xampus, sprays tépicos, produtos de cuidado dental e produtos contendo
fragrancias e/ou angentes antimicrobianos.

A patente U.S. N°. 5.756.720 descreve um processo para a pro-
dugdo de uma composicao de poligalactomanano tendo grupos nao iénicos
e catibnicos ligados & cadeia principal. Esta patente descreve a realizagéo
de alta claridade otica nas formulagdes de tensoativo de limpeza com esta

composigao. Os poligalactomananos catidnicos de hidroxipropila desta com-



10

15

20

25

30

posicdo, no entanto, demonstraram carecer de desempenho de condiciona-
mento, como descrito na WO 99/36054.

A patente U.S. N°. 5.489.674, descreve um processo para a pre-
paragdo de goma de poligalactomanano e uma composicdo de goma de po-
ligalactomanano preparadas por um processo especifico que inclui proces-
samento de alcool aguosc. O produto € descrito como dando 85-100% de
transmiténcia a comprimentos de onda entre 500-6000 nm a 0,5 parte de
polimero em 100 partes de uma solugdo aquosa. O uso deste material em
aplicagbes de cuidado pessoal & descrito.

O Pedido JP Hei 10 [1998]-36403 descreve uma composicdo
cosmética que usa um produto de degradagdo de poligalactomanano que
tem 80% ou mais de sua distribuicdo de peso moleuclar dentro da faixa de
4.500 a 35.000 para o uso em produtos de cuidado de cabelo e de pele.

As patentes U.S. N° 5.480.984 ¢ 6.054.511 descrevem uma
composigéo de polissacarideo de baixa viscosidade de alto teor de solidos e
um método de produgéo da composicdo por reagdo de um polissacarideo e
agente de oxidaggo de peroxido de hidrogénio para produzir um produte com
um teor de solido de cerca de 20% a cerca de 50% e uma viscosidade abai-
xo de 9500 mPa.s a 25°C. Eteres de celulose, guar e derivados de guar sio
descritos como polissacarideos que tém uma ampla variedade de usos tais
como em cosmeticos.

O pedido de patente U.S. N°. de série 20030199403 A1 descre-
ve uma composi¢do de xampu de um tensoativo detersivo, um derivado de
guar catiénico, e um veiculo aguoso. O derivado de guar catidnico tem uma
densidade de carga de desde cerca de 1,25 meg/g a cerca de 7 meg/g e um
peso molecular de desde cerca de 10.000 a cerca de 10.000.000.

HEC catibnico, tal como Ucare Polymer JR400® tendo uma alta
substituicdo catidnica foi citada pelo fabricante come causando probelmas
de montagem/penteado depois do uso repetido. Um fabricante recomendou
0 uso de HEC catidnico tendo baixos niveis de substituicio catibnica para
eliminar questdes de montagem/penteado. ("Cationic Conditioners that Revi-
talize Hair and Skin", Amerchol Product Literature, WSP801, julho de 1998).
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Moldagem/penteado foi definido por este fabricante como a ligagdo de um
polimero a um substrato, torando-se mais dificil de remover o polimero a
partir do substrato em tratamentos de limpeza subseqlientes.

Uma necessidade ainda existe no mercado para um polimero de
condicionamento catiénico que tem ampla compatibilidade de tensoativo, e
pode fornecer formulacdes domésticas e de cuidado pessoal com bom de-
sempenho de condicionamento. A presente invengio satisfaz esta necessi-
dade por prover polimeros de condicionamento catiénicos que ndo apenas
tém bom desempenho de condicionamento com ampla compatibilidade de
tensoativo, mas também s&o econdmicos para formular em composictes
onde claridade ndo é necessariamente uma questao,

Breve Sumario da Invencéo

A presente invencdo refere-se a composi¢Oes domeésticas e de
cuidado pessoal compreendendo pelo menos um polissacarideo oxidado,
catidnico ou seu derivado tendo um peso molecular médio por carga (Pm)
com um limite inferior de 50.000 € um limite superior de 1.000.000 tendo
uma funcionalidade de aldeido a um nivel de pelo menos 0,001 meg/grama.

O polissacarideo oxidado, catidnico ou seu derivado pode de
preferéncia ter uma viscosidade de Brookfield a 10% em peso de solidos do
polissacarideo a 25°C usando-se um eixo 4 a 30 rpm com um limite inferior
de 30 cps e um limite superior de 20.000 cps, com a condi¢do de que se a
viscosidade do polissacarideo esta acima de 20.000 cps, entéo a viscosida-
de de Brookfield € medida a um teor de sdlidos de 10% em peso a 25°C u-
sando-se um eixo 4 a 0,3 rpm tem um limite inferior de 20.000 cps e um limi-
te superior de 2.000.000. Esta faixa de viscosidade € particularmente prefe-
rida com poligalactomananos oxidados, catibnicos.

Esta invengao ulteriormente refere-se a um método de produgéo
de uma composi¢do doméstica ou de cuidado pessoal compreendendo adi-
¢do de um polissacarideo oxidado, catibnico a uma composigéo doméstica
ou de cuidado pessoal contendo pelo menos um ingrediente ativo outro que

ndo o polissacarideo oxidado, catiénico desta invengao.
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Descricao Detalhada da Invencéio

De acordo com esta invengao, surpreendentemente verificou-se
que os polissacarideos oxidados, catidnicos desta invengdo podem fornecer
o efeito de condicionamento ou lubrificagéo desejado nos produtos de limpe-
za como xampus, xampus dois em um (isto €, limpa e condiciona o cabelo),
xampus trés em um (isto é, limpa, condiciona e fornece modelagem), condi-
cionadores, géis de chuveiro, sabdes liquidos, produto de lavagem do corpo,
produtcs de modelagem, géis/cremes de barbear, limpadores de corpo, e
sabdes em barra. Os polimeros desta invengéo fornecem as propriedades
de condicionamento e lubrificagdo de boa redugdo de forga de penteacdo
por via seca € Umida ao cabelo quando incorporados em uma ampla faixa de
sistemas de tensoativo de xampu de limpeza onde tais propriedades s&o
desejadas. Os polimeros desta invengdo também fornecem a propriedade de
lubrificagdo ou condicionamento de sensagdo mais macia a pele quando in-
corporados em cuidado com a pele, cuidado com o sol, produtos de lavagem
do corpo, limpadores de corpo e sabdes em barra.

Efeitos de lubrificagéo e de condicionamento similares séo espe-
rados em formulagdes de produto de limpeza doméstica ou com base em
tensoativo onde desempenho de condicionamento é desejado, tais como
detergentes de prato, detergente de lavanderia, amaciantes de pano, e pro-
dutos antiestatico. Condicionamento em amaciantes de pano e em detergen-
te de lavanderia refere-se a prover uma sensagao mais macia, antibolinha,
retencdo de cor a pano e eliminar efeitos estaticos.

A funcionalidade catiénica do polissacarideo ou polissacarideo
derivatizado pode ser adicionado a cadeia principal por métodos conhecidos.
Por exemplo, 0 material de polissacarideo pode ser reagido por um tempo
suficiente e a uma temperatura suficiente com reagentes de alquilagio de
amonio quaternario ou amine tercirio, tal como cloreto de 2-dialquilamino-
gtila e compostos de aménio quaternario tais como cloreto de 3-cloro-2-
hidroxipropiltrimetilaménio, e cloreto de 2,3-epdxi-propiltrimetilaménio. Exem-
plos preferidos incluem sais de glicidiltrialquilaménio e sais de 3-halo-2-

hidroxipropiltrialquilaménio tais como cloreto de glicidiltrimetilaménio, cloreto
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de glicidiltrietilaménio, cloreto de glicidiltripropilaménio, cloreto de glicidiletil-
dimetilaménio, cloreto de glicidildietiimetilaménio, e seus brometos e iodetos
correspondentes; cloreto de 3-cloro-2- hidroxipropiltrimetilaménio, cloreto de
3-cloro-2- hidroxipropiltrietlamdnio, cloreto de 3-cloro-2-hidroxipropiltripropi-
lamdnio, cloreto de 3-cloro-2-hidroxipropiletildimetilaménio, e seus brometos
e iodetos correspondentes; & compostos de amdnio quaternario tais como
haletos de compostos contendo anel de imidazolina.

Os polissacarideos catidnicos podem também conter outros gru-
pos substituintes tais como substituintes ndo ibnicos, isto €, hidroxialquila em
que a alquila representa uma porg&o de hidrocarboneto reta ou ramificada
tendo de 1 a 30 atomos de carbono (por exemplo, hidroxietila, hidroxipropila,
hidroxibutila} ou substituintes anidnicos, tais como grupos carboximetila s&o
opcionais. Estes substituintes opcionais estéo ligados ao polimero de polis-
sacarideo pela reacdo com reagentes tais como (1) 6xidos de alquileno (por
exemplo, 6xido de etileno, o6xido de propileno, 6xido de butileno) para se ob-
ter grupos hidroxietila, grupos hidroxipropila ou grupos hidroxibutila, ou com
(2) acido clorometila acético para se obter um grupo carboximetila. O pro-
cesso para a preparagdo de poligalactomanano derivatizado é bem conheci-
do na técnica.

Polissacarideos podem ser oxidados por varios reagentes € mé-
todos conhecidos, tais como (1) por oxidantes bioquimicos, tal como galac-
tose oxidase, (2) oxidantes quimicos, tal como peroxido de hidrogénio, (3)
métodos fisicos usando-se agitagéo de alta velocidade e maquinas de cisa-
lhamento, (4) métodos térmicos, e (5) misturas destes reagentes e metodos.

De acordo com esta invengado, os polissacarideos oxidados, ca-
tiGnicos usados para produzir composi¢des de cuidado pessoal ou dosméti-
cas com boas propriedades de condicionamento sdo de preferéncia produzi-
dos por uso de reagente oxidativo ou sozinho ou em mistura com outros re-
agentes, incluindo reagentes bioquimicos, que reduzem peso molecular e/ou
introduzem grupos funcionais oxidados. A fim de alcangar otimos resultados,
é necessario incluir a etapa oxidativa no processo ou totalmente ou altemati-

vamente com outros reagentes.
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Agentes oxidativos incluem qualquer reagente que incorpore &-
tomos de oxigénio na estrutura do polimero. Alguns reagentes de oxidagio
podem também agir para reduzir peso molecular do polimero. Exemplos
destes agentes de oxidagao de dupla fungdo sao perdxidos, peracidos, per-
sulfatos, permanganatos, percloratos, hipoclorito, e oxigénio. Exemplos de
agentes oxidativos bioguimicos que ndo reduzem peso molecular s&o oxida-
ses. Exemplos especificos de oxidases uteis nesta invengéo séo galactose
oxidase, e outros agentes de oxidagao bioquimicos conhecidos por aqueles
versados na tecnica.

A incorporagio de um agente de oxidagao no processo para a
preparagdo dos produtos desta invencao demonstrou ser Util, pelo fato de
que polimeros catidnicos preparados com o uso de um agente de oxidagéo
tém solubilidade maior em uma faixa mais amplia de sistemas de tensoativo
comumente usados em composicbes domésticas & de cuidado pessoal do
que polimeros catidnicos que ndo foram tratados com um agente de oxida-
Gao.

Como mencionado acima, incorporagéo de um agente de oxida-
GA0 no processo para a preparagdo dos produtos que $&o usados para pro-
duzir composi¢des domésticas e de cuidado pessoal desta invengao introduz
grupos aldeido na composicao de polimero. Estes polimeros demonstraram
conter pelo menos 0,001 miliequivalente de aldeido por grama (meg/g). O
limite superior do teor de aldeido & cerca de 1,0 meg/g.

De acordo com a presente invengao, o polissacarideo oxidado,
catiénico ou seu derivado em geral tem um limite inferior de grau catiénico
de substituicdo (DS) de cerca de 0,001 e um limite superior de cerca de 3,0.
De preferéncia, o limite inferior do DS catibnico € 0,01 e mais de preferéncia
0,05. De preferéncia, o limite superior do DS catidnico e 2,0, mais de prefe-
réncia 1,0, e ainda mais de preferéncia 0,25. O polissacarideo oxidado, cati-
onico ou seu derivado da presente invengdo em geral tem um peso molecu-
tar médio por peso (Pm) com um limite inferior de cerca de 50.000 e um limi-
te superior de cerca de 1.000.000. De preferéncia, ¢ limite inferior do Pm é

cerca de 75.000 e mais de preferéncia cerca de 100.000. O limite superior
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do Pm de preferéncia é cerca de 600.000, mais de preferéncia cerca de
300.000, e ainda mais de preferéncia cerca de 150.000.

De acordo com a presente invengéo, o ingrediente ativo de cui-
dado pessoal deve prover algum beneficio ao corpo do usudrio. Produtos de
cuidado pessoal inclui produtos de cuidado com o cabelo, cuidado com a
pele, cuidado com o sol, e cuidado oral. Exemplos de substincias que po-
dem adequadamente estar incluidas, mas néo sdo limitadas a, nos produtos
de cuidado pessoal de acordo com a presente invengao s&c como se segue:

1) Perfumes, que causam uma resposta olfativa na forma de um
fragrancia e perfumes desodorantes que além de prover uma resposta de
fragrancia pode também reduzir mal odor do corpo;

2} Refrigerantes de pele, tais como mentol, acetato de mentila,
mentil pirrolidona carboxilato N-etil-p-mentano-3-carboxamida e outros deri-
vados de mentol, que causam uma resposta tatil na forma de uma sensagio
refrescante sobre a pele;

3) Emolientes, tais como isopropilmiristato, materiais de silicone,
6leos minerais e 6leos vegetais que causam um resposta tatil na forma de
um aumento na lubricidade da pele;

4) Desodorantes outros que ndo perfumes, cuja fungdo é reduzir
o nivel de ou eliminar microflora na superficie da pele, especialmente aque-
les responsaveis pelo desenvolvimento de mal odor do corpo. Precursores
de desodorantes outros que ndo perfumes podem também ser usados;

5) Ingredientes ativos antitranspirantes, cuja fungéo é reduzir ou
eliminar a aparéncia de transpiragéo na superficie da pele;

6) Agentes de umectacdo, que mantém a umidade da pele ou
por adicionar umidade ou evitar que se evapore da pele;

7) Agentes de limpeza, que removem sujeira e dleo da pele;

8) Ingredientes ativos de protego solar, que protegem a pele ¢
cabelo contra raios UV e outros raios de tuzes nocivos do sol. De acordo
com esta invengdo uma quantidade terapeuticamente eficaz normalmente
sera de 0,01 a 10% em peso, de preferéncia de 0,1 a 5% em peso da com-

posig¢éo;
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9) Agentes de tratamento de cabelo, que condicionam o cabelo,
limpam o cabelo, desembaragam o cabelo, agem omo agente de modela-
gem, agentes de brilho e volumizadores, agentes anticaspa, promotores de
crescimento do cabelo, corantes e pigmentos de cabelo, perfumes de cabe-
lo, relaxadores de cabelo, agente de descoloragéo de cabelo, umidificadores
de cabelo, agente de tratamento de 6leo de cabelo e agente antifrisamento;

10) Agentes de cuidado oral, tais como dentifricios e liquidos
para limpeza bucal, que limpam, branqueiam, desodorizam e protegem os
dentes e a gengiva;

11) Adesivos de dentadura que provéem propriedades de ade-
sdo a dentaduras;

12) Produtos de barbear, tais como cremes, géis e logdes e fai-
xas lubrificantes de lamina de aparelho de barbear:

13) Produtos de papel de toalete, tais como tecidos de umecta-
G&o ou limpeza,;

14) Auxiliares de beleza, tais como pos de base, batdes, e cui-
dado de olhos; e

15) Produtos téxteis, tais como lengos de limpeza e/ou umecta-
o, e fraldas

16) Produtos de cuidado de unha tal como substancia para polir
unha.

De acordo com a presente invengéo, o ingrediente ativo de cui-
dado domestico deve prover algum benefico para o usudrio. Exemplos de
substancias que podem ser adequadamente incluidos, mas ndo limitadas a,
de acordo com a presente invencdo sdo como se segue:

1} Perfumes, que causam uma resposta olfativa na forma de um
fragrancia e perfumes desodorantes que além de prover uma resposta de
fragrancia pode também reduzir odor;

2) Agente repelente de inseto cuja fungéo é afastar insetos de
uma area particular ou de ataque a pele;

3) Agente de geragdo de bolha, tais como tensoativos que ge-

ram espuma ou espuma de sabéo;
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4) Desodorizador de animal de estimagdo tais como piretrinas
que reduz odor de animal de estimagéo;

5) Agentes e ingredientes ativos de xampu de animal de estima-
¢ao, cuja fungéo é remover sujeira, material estranho e germes a 05 superfi-
cies de pélo e pele e condiciona a pele e o pélo;

6) Barra de grau industrial, gel de banho, ingredientes ativos de
sabdo liquido que removem germes, sujeiras, gordura e 0leo da pele, saniti-
zam a pele, e condicionam a pele;

7) Agentes de limpeza para todas as finalidades, que removem
sujeira, dleo, gordura, germes da superficie em areas tais como cozinhas,
banheiros, instages publicas;

8) Ingredientes de desinfectagdo que matam ou previnem cres-
cimento de germes em uma intalagdo publica ou domestica;

9) Ingredientes ativos de limpeza de estofamento e tapete que
suspendem e removem sujeira e particulas estranhas das superficies e tam-
bém fornecem amaciamento e perfumes;

10) Ingredientes ativos amaciantes de lavanderia que reduzem
estatica e tornam a sensagao de pano mais gordura macio;

11) Ingredientes de detergente de lavanderia que removem su-
jeira, dleo, gordura manchas e matam germes;

12) Detergentes de lavagem de prato que removem manchas,
alimento, germes;

13) Agentes de limpeza de vaso sanitaric que removem man-
chas, matam germes e desodorizam;

14) Ingredientes ativos de "prespotter” de lavanderia que ajudam
na remog¢éo de manchas de roupas;

15) Agente de engomagem de pano que aumenta a aparéncia
do pano;

17) Ingredientes ativos de limpeza de veiculo que removem su-
jeira, gordura, etc. a partir de veiculos e equipamento;

18) Agente de lubrifica¢do que reduz fricgao entre as pegas; &

19) Produtos téxteis, tais como lengos de desinfecgdo ou de-
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sempoamento.

A lista acima de ingredientes ativos domésticos e de cuidado
pessoal e apenas exemplo e ndo e uma lista completa de ingredientes ativos
que possam ser usados. Outros ingredientes que s&o usados nestes tipos de
produtos sdo bem conhecidos na industria. Além dos ingredientes expostos
acima convencionalmente usados, a composic&o de acordo com a presente
invencdo pode opcionalmente também incluir, mas néo limitada a, ingredien-
tes tais como um colorante, conservante, antioxidante, suplementos nutrico-
nais, hidréxi acido alfa e beta aumentador de atividade, emulsificadores, po-
limeros funcionais, agentes de viscosificagdo (tais como sais, isto &, NaCl,
NH4CI & KCI, polimeros solliveis em &gua, isto &, hidroxietilcelulose, e alco-
ois graxos, iste &, &lcool cetilico; materiais inchaveis com agua, tais como
argila e silica), alcoois tendo de 1-6 carbonos, gorduras ou compostos gra-
xos (isto é, amidas graxas e ésteres de acido graxo e éteres de polietileno
glicol de alcool graxo), composto antimicrobiano, piritiona de zinco, material
de silicone, polimero de hidrocarboneto, emolientes, dleos, tensoativos, me-
dicamentos, sabores, fragrancias, agentes de suspenséo (isto &, goma de
xantano, carbémero, argila e silica) e suas misturas.

De acordo com a presente invengdo, exemplos de polimeros
funcionais que podem ser usados em misturas com os polissacarideos oxi-
dados, catidnicos ou seus derivados desta inveng&o incluem polimeros sold-
veis em agua tais como homopolimeros de acido acrilico tais como produto
de Carbopol® e copolimeros de acido acrilico anfotéricos e anidnicos, homo-
polimeros de vinilpirrolidona e copotimeros de vinilpirrolidona catiénicos; po-
limeros celuldsicos ndo idnicos, catibnicos, anidnicos e anfotéricos tais como
hidroxietilceluiose, hidroxipropilcelulose, carboximetilcelulose, hidroxipropil-
metilcelulose, hidroxietilcelulose catidnica, carboximetilidroxietilcelulose cati-
dnica, e hidroxipropilcelulose catidnica; argila; homopolimeres de acrilamida
e copolimeros de acrilamida cationicos, anfotéricos e hidrofébicos, copolime-
ros e polimeros de polietileno glicol, poliéteres hidrofobicos, polieteracetais
hidrofobicos, poliuretanos hidrofobicamente modificados e outros polimeros

chamados de polimeros associativos, polimeros celuldsicos hidrofébicos,
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copolimeros de 6xido de polietileno-propileno e polissacarideos néo iGnicos,
anidnicos, hidrofobicos, anfotéricos e catibnicos tais como xantano, quitosa-
no, carboximetil guar, alginatos, hidroxipropil guar, cloreto de hidroxipropil-
trimetilamdnio de carboximetil guar, cloreto de hidroxipropiltrimetilamonio
guar, cloreto de hidroxipropiltrimetitamdnio de hidroxipropil guar.

De acordo com a invengao, os materiais de silicone que podem
ser usados séo, em particular, poliorganossiloxanos que s&o insoliveis na
composicdo e podem estar na forma de polimeros, oligbmeros, oleos, ceras,
resinas ou gomas.

Os organopolissiloxanos sdo definidos em mais detalhes em
Walter Noll's "Chemistry and Technology of Silicones" (1968) Academic
Press. Eles podem ser volateis ou néo volateis.

Se volateis, os silicones sdo mais particularmente escolhidos
daqueles tendo um ponto de ebuligéo dentre 60°C. e 260°C., e ainda mais
particularmente de:

(i) silicones ciclicos contendo de 3 a 7 e de preferénciade 4 a §
atomos de silicio. Estes sdo, por exemplo, octametilciclotetrassiloxano vem-
dido em particular sob 0 nome "Volatile Silicone 7207" peia Union Carbide ou
"Silbione 70045 V 2" pela Rhone-Poulenc, decametil- ciclopentassitoxano
vendido sob 0 nome" Volatile Silicone 7158" pela Union Carbide, e "Silbione
70045 V 5" pela Rhone-Poulenc, e suas misturas.

Referéncia pode também ser feita de misturas de silicones cicli-
cos com compostos de organossilicone, tais como a mistura de octametilci-
clotetrassiloxano e tetratrimetilsililpentaeritritol (50150) e a mistura de octa-
metilciclotetrassiloxano e 6xi-1,1-bis(2,2,2',2',3,3"-hexatrimetilsiliioxi) neopen-
tano;

(ii) silicones volateis lineares tendo de 2 a 9 atomos de silicio e
tendo uma viscosidade de menos do que ou igual a 5x10° m¥s a 25°C. Um
exemplo é decametiltetrassiloxano vendido em particular sob o nome "SH
200" pela Toray Silicone company. Silicones que pertencem a esta categoria
s3o também descritos no artigo publicado em Cosmetics and Toiletries, Vol.
91, Jan. 76, pags. 27-32, Todd & Byers "Volatile Silicone Fluids for Cosme-
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tics".

Siticones ndo volateis, e mais particularmente poliarilsiloxanos,
polialquilsiloxanos, polialquilarilsiloxanos, resinas e gomas de silicone, poli-
organossiloxanos modificados com grupos organofuntionais, e suas mistu-
ras, sao de preferéncia usados.

De acordo com a invengdo, as resinas e polimeros de silicone
que podem ser usados sdo, em particular, polidiorganossiloxanos tendo pe-
so molecular de nimero médio dentre 200.000 e 1.000.000, usados sozi-
nhos ou como uma mistura em um solvente. Este solvente pode ser escolhi-
do de silicones volateis, dlecs de polidimetilsiloxano (PDMS), dleos de poli-
fenilmetilsiloxano (PPMS), isoparafinas, poliisobutilencs, cloreto de metileno,
pentano, dodecano e tridecano, ou suas misturas.

Exemplos destas resinas e polimeros de silicone sdo como se segue:

Polidimetilsiloxano,

gomas de polidimetilsiloxanos/metilvinilsiloxano,

polidimetilsiloxano/difeniimetilsiloxano,

polidimetilsiloxano/fenilmetitsiloxano, e

polidimetilsiloxano/difenilsiloxanometilvinilsiloxano.

Produtos que podem ser usados mais particularmente de acordo
com a inven¢do sao misturas tais como:

(a) misturas formadas a partir de um polidimetilsiloxano hidroxi-
lado no fim da cadeia (chamado de dimeticonol de acordo com a nomeclatu-
ra no dicionario CTFA) e a partir de um polidimetilsiloxano ciclico (chamado
de ciclometicona de acordo com a nomeclatura no dicionario CTFA), tal co-
mo o produto Q2 1401 vendido pela Dow Corning Company;

(b) misturas formadas a partir de uma goma de polidimetilsiloxa-
no com um silicone ciclico, tal como o produto Fluido de Silicone SF 1214 da
companhia General Electric Company; este produto € uma goma de SF 30
que corresponde a uma dimeticona, tendo um peso molecular médio por
ndmero de 500.000, dissolvida em éleo de Fluido de Silicone SF 1202 que
corresponde a decametilciclopentassiloxano; e

(c) misturas formadas de dois PDMSs de diferentes viscosida-
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des, e mais particularmente de uma goma de PDMS e um dleo de PDMS, tal
como o produto SF 1236 da General Electric Company. Este produto de pre-
feréncia contém 15% de goma SE 30 e 856% de leo SF 96.

Para um entendimento mais detalhada da invengdo, referéncia
pode ser feita aos seguintes exemplos que sdo destinados como outra ilus-
tracdo da invencgdo e ndo devem ser interpretados em um sentido limitante.
Todas as partes percentagens séo em peso a ndo ser que de outra maneira
afirmado.

Exemplos
I. Uso de reagente oxidative quimico - (Método de decomposicéo padréo de

quatro etapas)

Materiais:

Poligalactomanano catidnico (cloreto de hidroxipropiltriménio de
guar) - Hercules, Incorporated

CAS N° 65497-29-2

acido fumarico, P.A. - Acros/Fisher Scientific,

CAS N° 110-17-8

Dow Corning 200® Fluid, 50 CST.- 6leo de silicone - para 6leo
Neslab - banho

CAS N° 63448-62-9

Kathon®CG que estabiliza biocida/conservante - Rohm and Haas
Co,

CAS N° mistura, ver MSDS

Perdxido de hidrogénio, 30% - JTBaker — CAS N° 7722-84-1

Tira de Teste de Peroxido EM Quant da EM Science.

Despolimerizacgo de poligalactomanano catitnico

cargade | cargade | cargade | cargade | cargafinal
primeira | segunda | terceira quarta total
etapa efapa etapa etapa
agua desionizada 2400,0 | até 2500 | até 2500 | até 2500 2097.5
perdxido de hidrogénio, 37,5 375 375 37,5 150,0
1,0%
poligalactomanano catio- 62,6 62,5 62,5 62,5 250,0
nico com 1,0% de 4cido
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fumario adicionado

2500,0 | 25000 | 25000 2500,0 24975
Kathon CG Total 2500,0 | 25000 | 25000 2500,0 2500,0

Observagdo: Nesta formulagBes peroxido de hidrogénio € usado a 60 pbw
(partes em peso) de 1,0% de Hz0, por 100 pbw de poligalactomanano.
Procedimento:

A agua desionizada desta primeira etapa foi pesada e carregada
para dentro do becher e o becher foi suspenso no banho usando-se um
grampo de cadeia. Um Agitador Caframo modelo BDC-3030 foi montado
com uma P& Caframo "U"-shaped 4"(Anchor) e uma sonda de termdmetro
de alarme digital na carga. O becher foi coberto com pelicula de "Saran” pa-
ra minimizar a perda de agua. A dgua foi aquecida até 85-90°C no banho de
éleo colocado a ~95°C enquanto se agitando a ~50 rpm. A temperatura de
banho foi ajustada quando necessario para manter a temperatura da carga a
85-90°C. Um misturador Caframo modelo RZR-1 adiconal foi usado com
uma lamina de hélice de 5,08 cm (2") a baixa velocidade no banho para a-
perfeigoar a circulagdo de dleo.

A velocidade do agitador foi aumentada para ~100 rpm, como o
volume permitia, e 1/4 da carga de peroxido total foi adicionado ao becher
usando-se uma seringa hipodérmica pesada de tamanho apropriado, por
injegdo do perdxido através da cobertura de Saran. O conteudo do becher foi
deixado se misturar ~5 minutos. Entdo a cobertura sobre o becher foi remo-
vida e muito lentamente 1/4 da carga de poligalactomanano catidnico total foi
deslocado para dentro do becher enquanto se misturava. A velocidade de
agitagdo do agitador foi ajustada para manter a velocidade de turbilhona-
mento adequada. Algum agrupamento pode ocorrer, especialmente durante
a primeira adigdo de poligalactomanano; no entanto, pequenos agregados
se dissolverdo uma vez que a viscosidade aumenta. A cobertura foi substitu-
ida e mistura foi continuada a uma temperatura de 85-80°C até que a visco-
sidade tivesse diminuido o suficiente para permitir a proxima adigéo de poli-
mero.

A adicao de peroxido e polimero foram repetidas por um total de

quatro vezes, permitindo tempo para que o polimero se dissolva e a viscosi-
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dade diminua antes da proxima adigdo, até que as cargas totais de poliga-
lactomanano e H,0, fossem adicionadas. Se necessario, o nivel de agua no
becher foi ajustado a cada intervalo para perda de agua. Depois da Gltima
adigdo, a mistura foi continuada por uma hora; entdo a quantidade de pero-
xido residual foi checada usando-se Tiras de Teste de Peroxido EM Quant.
O misturador foi parado e um pequeno buraco foi feito na Saran onde a area
de percepedo da tira de teste foi imersa para dentro da solugéo por um se-
gundo. Material em excesso foi removido por agitagéo da tira de teste e, de-
pois de 15 segundos, a cor da rea de percepgao da tira de teste foi compa-
rada com a escala no recipiente. A reagao foi continuada até o nivel de H,O;
fosse <50 ppm. Observagdo: A area de percepgdo das tiras de teste prova-
velmente se tornara marrom-escura devido ao alto nivel de peroxido presen-
te. Naquele caso, extrair cuidadosamente uma pequena amostra (~5 g) da
solucéo e diluir com uma quantidade de agua desionizada a temperatura
ambiente, suficiente para permitir leituras sobre a tira de teste dentro de sua
faixa de detecgao.

O banho quente foi desiligado & o 6leo foi desviado através do
resfriador Neslab FTC-350. Quando o 6ieo foi resfriado o suficiente, o becher
foi cuidadosamente removido do banho (gotejamento de éleo de silicone) e 0
peso liquido da carga foi medido. A quantidade exigida de agua da composi-
cao foi determinada, a 4gua da composig&o foi pré-misturada com 10% de
produto Germaben |I, e a mistura de agua/Germaben Il foi adicionada en-
quanto se agitando manualmente. Quando a solugao estava extremamente
viscosa, o becher foi retomado para o banho para a adigéo de biocida de
estabilizacdo e 4gua da composigdo com agitagdo mecanica. O contetdo do
becher foi enchido enquanto quente para dentro de recipientes apropriados
para retengo, testagem de estabilidade de pH, viscosidade de Brookfield e
analises quando necessarias.

Teste de penteamento

As medicdes de penteagdo por via seca e Umida foram realiza-
dos em um instrumento Instron usando-se cachos de cabelo Europeu sua-

vemente descolorado que tinham sidos lavados com xampu com um Xampu
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a base de tensoativo anidnico suave ou um xampu de tensoativo ndo idnico.

A percentagem de redugdo em energia de penteagdo por via
seca e Umida é definida como mostrada na equagao {1). A energia necessa-
ria para pentear um cacho de cabelo depois da lavagem com xampu com um
xampu contendo polimero catidnico foi subtraida da energia necesséria para
pentear um cacho de cabelo que tinha sido lavado duas vezes com 4,5% em
peso de solucdo de lauril sulfato de sddio (SLS). Este restante foi entdo divi-
dido pela energia necesséria para pentear o cacho de cabelo lavado com a
solucdio de SLS. O valor foi multiplicado por 100 e foi chamado a percenta-
gem de redugéo na forga de penteacao. A percentagem de redugao era tipi-
camente um numero positivo se o polimero de condicionamento catidnico
condiciona o cabelo.
(1) [Energia {(nenhum polimero)(gf-mm) - Energia (com polimero)/Energia
(nenhum polimero)] X 100 = percentagem de redugao em energia de pente-
agéo.
Exemplo 1

O método de decomposigado padrdo acima mencionado foi usa-
do. Cerca de 935 gramas de agua foram colocados em um becher de 1500
mi e foi colocado em um conjunto de banho de dleo colocado a uma tempe-
ratura de cerca de 120°C. Q becher foi entdo aquecido até uma temperatura
de cerca de 85-90°C no banho de 6leo e foi mantido nesta temperatura. Um
misturador de lamina de hélice dupla de (5,08 cm) (2") foi inserido para den-
tro do becher & uma pequena porgdo de produto guar catiénico N-Hancel
3205 (Herules Incorporated, Wilmington, DE) foi adicionada enquanto se agi-
tando. Entdc uma pequena quantidade de peroxido foi adicionada ao becher
enquanto continuando a se misturar. A viscosidade desta mistura se fomou
espessa e ela continuou a ser misturada a 85-85°C até que a viscosidade se
tornasse baixa o suficiente para as proximas por¢des das adigdes de polime-
ro e perdxido. Trés porgdes adicionais do polimero € do peroxido foram re-
petidas até que a quantiade total do polimero e do peroxido estivessem
completadas. Durante esta adi¢do com incremento do polimero € do perdxi-

do um pouco da agua evaporou. Portanto, no fim das adigdes, o nivel de
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agua foi ajustado para perda de agua. A quantidade de perdxido residual foi

periodicamente checada no becher usando-se tiras de teste e a reagéo foi

continuada até que menos do que 50 ppm de peréxido permanecessem. O

banho de 6leo foi entdo paralisado e ao becher foi resfriado para a tempera-

tura ambiente. Conservante/biocida de estabilizagio Germaben( Il (ISP in-

corporated, Wayne, N.J.) foi adicionado ao becher.

A tabela 1 observada abaixo (experiéncia de A a F) indica os

ingredientes para esta experiéncia

Tabela 1

degradagéo de polimeres de guar catidnicos

A B C D E F

agua desioni- | 935,07 947,36 960,00 | 965,15 | 967,74 | 970,35
zada
H-Hance 3205 | 25,97 26,32 26,67 26,81 26,88 | 26,95
perdxido de 38,96 26,32 13,33 8,04 5,38 2,70
hidrogénio -
6,0%

1000,00 | 1000,00 | 1000,00 | 1000,00 | 1000,00 | 1000,00

N-Hance 3205

2597 26,32 26,67 26,81 26,88 | 26,95

peréxido de
hidrogénio -
6,0%

38,96 26,32 13,33 8,04 5,38 2,70

H-Hance 3205

25,97 26,32 26,67 26,81 2688 | 2695

peroxide de
hidrogénio -
6,0%

38,96 26,32 13,33 8,04 5,38 2,70

H-Hance 3205

2597 26,32 26,67 26,81 26,88 | 26,95

peroxido de 38,96 26,32 13,33 8,04 5,38 2,70
hidrogénio -
6,0%
Germaben Il 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 | 10,00
1204,79 | 1167,92 | 1130,00 | 1114,55 | 1106,78 | 109895
Exemplo 2

O procedimento observado acima no exemplo 1 foi seguido para
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as experiéncias G, H e | exceto que a temperatura de banho de 6leo foi ajus-
tada para manter temperatura da amostra a cerca de 85-90°C e uma solugéo
de 1,0% de perdxido de hidrogénio foi usada no lugar de uma solugéo de
6,0%. Também, a ordem da adi¢o do polimero e do perdxido foi reversa
com o perdxido sendo adicionado primeiramente e entdo o polimero incre-
mentalmente. A tabela 2, observada abaixo, indica os ingredientes para as
expetiéncias G, He .
Exemplo 3

Na seguinte experiéncia (fabela 2, experiéncias J, K e L), o pro-
cedimento usado no exemplo 2 acima foi usado, exceto que o produto de N-
Hance® 3215 {com &cido fumarico) foi usado no lugar do polimero de N-
Hance® 3205.

Tabela 2

degradag&o de polimeros de guar ctidniacos

G H | J K L
&gua desioni- | 957,44 963,59 969,83 95744 | 963,59 | 969,83
Zada
Perodxido de 15,96 0,64 323 15,96 9,64 323
hidrogénio -
1,0%
N-Hance 26,60 26,77 26,94 | N-Hance | 26,60 26,77 26,94
3205 3215
com
acido
fumario
1000,00 | 1000,00 | 1000,00 1000,00 | 1000,00 | 1000,00
Perdxido de 15,96 9,64 323 15,96 9,64 323
hidragénio -
1,0%
N-Hance 26,60 26,77 26,94 N-Hance | 26,60 26,77 26,94
3205 3218
com
acido
fumério
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degradagao de polimeros de guar ctidniacos

G H ! J K L
Peroxido de 15,96 9,64 323 15,96 9,64 3,23
hidrogénio -
1,0%
N-Hance 26,60 26,77 2694 | N-Hance | 26,60 26,77 26,94
3205 3215
com
acido
fumario
Peroxido de 15,96 0,64 3,23 15,96 9,64 3,23
hidrogénio -
1,0%
N-Hance 26,60 26,77 26,94 | N-Hance | 26,60 26,77 26,94
3205 3215
com
cido
fumario
Germaben |l 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
222208 | 109246 | 107357 1111,08 | 1092,46 : 107357
Exempio 4

O mesmo procedimento usado no exemplo 3 foi seguido neste
exemplo 4 para as séries de experiéncias M, N e QO e foi observado na tabela
3 exceto que (a) para a experiéncia M, produto de guar catiénico JaguarQ C-
13-S (Rhodia Incorporated, Cranberry, N.J.) foi usado, (b) para a experiéncia
N, produto de hidroxipropil guar cationico (Rhodia Incorporated, Cranberry,
N.J.) foi usado e (c) para experiéncia O, produto guar catiénico N-Hancel]
3215 (Hercules Incorporated, Wilmington, DE) foi degradado com calor ape-
nas e nenhum peroxido foi usado.

A experiéncia O era extremamente viscosa depois da primeira
adicéo de polimero. As segunda e terceira adicoes de polimero foram corta-
das pela metade, mas a viscosidade permaneceu extremamente alta. A pre-
paraco foi descontinuada; o conservante Germabend Il néo foi adicionado.
Este exemplo demostrou que a degradagéo termica, na auséncia de peroxi-

do de hidrogénio, processa-se muito lentamente.
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Tabela 3

degradagio de polimeros de guar catidnicos

M N 0
agua desionizada 963,59 963,59 97297
perdxido de hidro- 9,64 9,64 ——
génio - 1,0%
Jaguar C-13-S 26,77
Jaguar C-162 — 26,77
N-Hance 3215 27,03
perdxido de hidro- 9,64 9,64
génio - 1,0%
Jaguar C-13-S 26,77 - —
Jaguar C-162 26,77
N-Hance 3215 13,52
peréxido de hidro- 9,64 9,64 —
génio - 1,0%
Jaguar C-13-S 26,77 —
Jaguar C-162 28,77
N-Hance 3215 *13,52
peroxido de hidro- 9,64 9,64 —
génio - 1,0%
Jaguar C-13-S 26,77 —
Jaguar C-162 — 26,77
Germaben || 10,00 10,00
1092,46 1092,46 97297
Exemplo 5

A mesma preparagao e procedimento usados para o exemplo 2
foram usados neste exemplo 5 para as experiéncias P, Q e R e foram rela-

tados na tabela 4.



10

22

Tabela 4
degradagdo de polimeros de guar cationicos
P Q R
agua desionizada 957,44 963,59 969,83
peroxido de hidro- 15,96 9,64 3,23
génio - 1,0%
N-Hance 3205 26,60 26,77 26,94
1000,00 1000,00 1000,00
peréxido de hidro- 15,96 9,64 3,23
génio - 1,0%
N-Hance 3205 26,60 26,77 26,94
perdxido de hidro- 15,96 9,64 3,23
génio - 1,0%
N-Hance 3205 26,60 26,77 26,94
peroxido de hidro- 15,96 9,64 3,23
génio - 1,0%
N-Hance 3205 26,60 26,77 26,94
Germaben 10,00 10,00 10,00
1111,08 1092,46 1073,57
Exemplo 6

O mesmo procedimento usado para as séries de experiéncias J,
K e L. no exemplo 3 foi usado para as experiéncias S, T, U, V, W e X deste
exemplo 6 e foram relatades na tabela 5. Para as experiéncias X e Y, a con-
centragdo de agua de toreira & em galbes (1 galdo = 3,78 L) e todas as
concentragdes de material sdo em libras (1 libra = 453,6 y). Para as experi-
éncias W e X, lascas de guar catiénico umido com agua N-Hance 3215 fo-
ram usadas no lugar de po de guar catiénico N-Hance 3215 e acido cloridri-
co foi usado no lugar de &cido fumarico para neutralizar as lascas de guar
catibnico a um pH de 6,5. Metabissulfito de sddio foi adicionado no fim da
reag8o para decompor peréxido residual. O produto da experiéncia X foi ulte-

riormente tratado com hidréxido de sddio a pH 8 por 30 minutos, seguido por
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neutralizagdo com acido cloridrico diluido. O produto oriundo da experiéncia
V tinha um teor de aldeido de 0,035 meqg/grama e Pm de 61.000. O produto
oriundo da experiéncia U tinha um peso molecular de 50.400. Para a experi-
éncia Y, a totalidade do perdxido de hidrogénio e do acido malico foram adi-
cionados depois que o reator aqueceu até 90°C. O guar catidnico N-Hance
foi adicionado como uma pasta de 20% de sdlidos ao reator. O pH da reagéo
foi mantido a 6, e metabissulfito de sddio foi adicionado no fim da reagéo
para decompor perdxido de hidrogénio residual. O produto da experiéncia Y
foi ulteriormente tratado com uma pulverizagdo de nitrogénio depois do ajus-
te de pH para pH 7, seguido por adigéo do conservante e acidos adicionais
para levar o pH para aproximadamente 6.

Para a experiéncia Z, 0 mesmo procedimento na experiéncia V
foi seguido, usando-se um PRECURSOR 2 de guar catidnico de alto peso
molecular (DS catibnico de 0,5), combinado com acido fumarico. Experién-
cias AA e AB usaram PRECURSOR 3 de guar catidnico de alto peso mole-
cular (999, 145 Délton, DS catibnico de 0,9), reagido a 90°C em uma reagéo
de um estagio, adi¢do do perdxido de hidrogénio & agua a temperatura, se-
guido por adicdo do guar catidnico. Metabissulfito de sodio foi adicionado

para destruir peroxido de hidrogénio em excesso.
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O produto de N-Hance 3000 com DS catiénico de 0,06 foi despo-
limerizado usando-se as seguintes etapas. 918,5 gramas de agua foram a-
quecidas até cerca de 95°C. A seguir 31,5 gramas de peroxido de hidrogénio
a 1,0% foram adicionados seguido por 50 gramas de produto de N-Hance
3000. Agitou-se por 30 minutos. A seguir, 15,75 g de perdxido a 1% foram
adicionados. Agitou-se por 90 minutos e entdio 0,21 g de metabissulfito de
sodio foi adicionade e foi resfriado enquanto se misturando. A solucgo foi
preservada com conservantes de 0,5% de Phenoxetold e 0,18% de Nipa-
septll sodico. Ambos os conservantes estdo disponiveis da Clariant Corpor-
tion. A amostra tinha 15 ppm (0,009 meq/g) de aldeido como determinado
com kit de teste de aldeido E-M Science 10036-1 e tinha um peso molecular
de 298.000 Daltons.
Exemplo 7

O procedimento da experiéncia W no exemplo 6 foi repetido u-
sando-se hidroxietilcelulose catidnica (Celquatl] SC-240 e polimero JR-400
Ucare[D) como o polissacarideo cationico ao invés de guar catidnico. Estes
exemplos sdo mostrados na tabela 6. O valor de pH foi mantido a 5-5,5 u-
sando-se hidrdxido de sddio a 10%. Metabissulfito de sodio foi adicionado
para destruir peréxido de hidrogénio em excesso no fim da reagdo. Conser-
vantes BHT e KathonO CG foram adicionados para preservar o produto. Os
valores de Pm para os produtos oriundos das experiéncias AD, AE e AF na
tabela 6 eram, 90.000, 179.000 e 46.500. O procedimento para a experiéncia
AF usou o produto oriundo da experiéncia AD e apenas uma adicio de pe-
roxido de hidrogénio.

Tabela 6

Degradacéo de polimeros de hidroxietil celulose catidnicos

AD AE AE
agua desionizada 1173 1172
peréxido de hidrogénio - 30,0% 4,33 2,16
Celquat SC-140 38,6 -
Polimero JR-400 Ky
produto da experiéncia A 100
peroxido de hidrogénio - 30,0% 433 2,16 0,5
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AD AE AE
Celquat SC-240 38,6
Polimerc JR-400 - 31
peroxido de hidrogénio - 30,0% 4,33 2,16
Celquat SC-240 38,6
Polimero JR-400 31
peréxido de hidrogénio - 30,0% 4,33 2,16
Celquat SC-240 38,6 —
Polimero JR-400 31
BHT 1,95 1,95
Kathon CG 1,3 1,3

1347,97 1307,9

Pm como determinado por SEC 90,000 179,000 46,500

Exemplo 8a
Processo bioquimico acoplado com processo quimico usando-se um reagen-

te oxidativo

Um produto de 10% de solidos totais, peso molecular (Pm) de
45.000-65.000 Daitons, foi preparado usando-se 0 seguinte processo. O
produto preparado também tinha grupos aldeido-funcionais sobre o guar ca-
tibnico de baixo peso molecular.

1) 700 g de agua de torneira foram aquecidas até 50°C em um
reator de vidro equipado com um misturador de topo.

2) 282 g de lacas de guar catidnico Umidas lavadas foram adi-
cionados a agua para formar uma pasta fluida.

3) 300 mg de mananase (da ChemGen Corp., Rockville,:MD)
foram adicionados a pasta fluida de lascas de guar catidnico uma vez que o
pH foi ajustado com um &cido para abaixo de 9,0 mas antes que ele alcance
pH 7,5. Depois de 30 minutos a pH basico de 9,0-8,0, o pH foi incremen-
talmente reduzido a pH 5,0-5,5 com um acido.

4) Uma vez que a pasta fluida de lascas de guar catidnico ficou
totalmente hidratada e uma suspenséo de tipo molho de maga grosso come-
caram a afinar, 13,6 g de H,0; a 30% (4.000 ppm ou 0,40% na suspens&o
de guar) foram adicionadas a suspenséo de lascas de guar catidnico

5) A temperatura foi elevada até 90°C.
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6) Uma vez que a viscosidade da suspensdo em processo dimi-
nuiu para 230-280 cps, o aquecimento do reator foi parado e 0,1-0,5 g de
metabissulfito de s6dio foi adicionado para imediatamente eliminar H,0, re-
sidual como medido pela tira de teste E-M QuantC de teste de perdxide

7) O nivel de H,0O; foi verificado como sendo zero usando-se a
tira de teste.

8) 1 g de solugdo de Kathon CG (0,1%) foi adicionado ao produ-
to final como um conservante.

Example 8b.
Processo bioquimico Acoplado com Processo quimico usando-se um rea-

gente oxidativo
Preparacéo de polimero liquido de peso molecular mais baixc a partir de

guar catibnico de PRECURSOR 3 de alto peso molecular por degradacio de

enzima sequido por degradacdo de perdxido.

Experiéncia 8b{1)

933 g de agua foram aquecidos até cerca de 50-55°C. Em um
recipiente separado 0,05 g de enzima mananase foi pré-misturado com a-
gua. A pré-mistura foi adicionada a dgua aquecida enquanto se misturando.
A seguir, 56,5 gramas de polimero de PRECURSOR 3 de 999.145 Déltons
de alto peso molecular, com DS catidnico de cerca de 0,9 foram adicionados
enquanto se misturando. A temperatura da pasta fluida de polimero foi ele-
vada até cerca de 90°C durante cerca de 90 minutos.

A seguir 2,22 g de H;0; a 1,0% foram adicionados e foram mis-
turados por 45 minutos. A seguir 0,19 g de metabissulfito de sodio foi adicio-
nado e foi resfriado. 10 g de conservante GermabenC Il e agua da composi-
¢édo foram adicionados para levar o tamanho de carga para 1000 g. O peso
motecular polimero era 963759 Déltons.

Experiéncia 8b(2)

Em uma outra experiéncia 933 g de agua foram aquecidos até
cerca de 45-55°C. Em um recipiente separado 0,10 g de enzima mananase
foi pré-misturado com agua. A pré-mistura foi adicionada & dgua aquecida

enquanto se misturando. A seguir, 56,5 gramas de polimero de PRECUR-
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SOR 3 de 999,145 Daltons de alto peso molecular com DS catidnico de cer-
ca de 0,9 foram adicionados enquanto se misturando. O pH da pasta fluida
era cerca de 8,2. O pH da pasta fluida foi diminuido para cerca de 6,1 com
HCI. A pasta fluida foi misturada por cerca de 50 minutos e uma amostra da
solugdo de polimero foi tirada para andlise. Peso molecular do polimero era
cerca de 862.000 Daltons. A amostra foi testada quanto a nivel de aldeido
com Tiras de Teste de Formaldeido M Quant disponiveis da EM Science de
Gibbstown, NJ. A amostra de polimero tinha 0 ppm de formaldeido. A seguir,
a solugéo de polimero foi elevada até cerca de 90°C e 4,44 gramas de solu-
¢éo de peroxido a 1,0% foram adicionados. A reagéo foi parada com 0,2 g
de metabissulfito de sodio. A seguir, 17,6 g de solugdo de perdxido (pg 26)
de hidrogénio a 1,0% foram adicionados e foram agitados por cerca de 60
minutos a cerca de 90°C. A seguir, 0,34 g de metabissulfito de sadio foi adi-
cionado ¢ foi resfriado. A solugdo foi preservada com conservantes de Phe-
noxetol a 0,5% e NipaseptD a 0,18% sddico. Ambos os conservantes estdo
disponiveis da Clariant Corporation. Esta amostra tinha 10 ppm de aldeido
de acordo com o teste de tira. A amostra tinha peso molecular médio por
peso de 293.000 Daltons.

Example 8c
Processo bioguimico

Acoplado com Processo quimico usando-se um reagente oxidativo

Preparagdo de polimero liquido de peso molecular mais baixo a partir de

guar _cationico N-Hance 3000 de alto peso molecular pela degradacéo de

peroxido seguido por degradacdo enzimatica

Polimero N-Hance 3000 usado neste exemplo tinha DS catidnico
de cerca de 0,06 e peso molecular médio por peso de 923.655 Daltons. 929
g de agua foram aquecidos até cerca de 90°C em um banho de dleo de sili-
cone. 10,5 gramas de H;0; ativo a 1,0% foram adicionados a &gua aque-
cida. A seguir, 50 gramas de polimero N-Hancell 3000 foram adicionados a
mistura de agua-perdxido e foi mantida por cerca de 110 minutos a 80 até
90°C. 0,19 grama de metabissulfito de sodio foi adicionado e misturado por

um adicionai de 10 minutos e foi resfriado. O pH foi ajustado para 6,5 com
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acido cloridrico. 10 gramas de conservante Germaben( Il e dgua da compo-
siggo foram adicionados para ajustar tamanho de carga total para 1000 g e
foram misturados. Isto produziu uma carga de 1000 gramas com 5% de po-
limero. © produto final tinha um peso molecular médio por peso de 418.000
Déltons.

815 g da amostra de solug&o de polimero degrada por perdxido
acima foram aquecidos a cerca de 50-55°C. Em um recipiente separado 0,05
g de enzima mananse foi pré-misturado com &gua. A pré-mistura foi adicio-
nada a solug&o de polimero enquanto se misturada. A temperatura da solu-
¢éo de polimero fot elevada até cerca de 92°C durante cerca de 70 minutos.
A amostra foi removida do banho de dleo e deixada resfriar enquanto se mis-
turava. 8 g de preserivativo GermabenC |l e 4gua da composicdo foram adi-
cionados para levar o tamanho de carga para 815 g. O peso molecular mé-
dio por peso de polimero era de 131.308 Daltons.

Example 8d
Processo biogquimico sem um reagente oxidativo

Preparacdo de polimero liquido de peso molecular mais baixo a partir de

guar catibnico de alto peso molecular pela degradacio de enzima

O procedimento nas etapas 1-3 do exemplo 8a foi seguido. Uma
vez que a viscosidade desejada foi alcancada, a temperatura foi elevada até
90°C para desnaturar a enzima e parar a reagdo. A mistura foi deixada res-
friar até a temperatura ambiente, e conservante Kathon CG a 0,1% foi adi-
cionado a mistura de reagéo. O peso molecular médio por carga era de
67.000 Daltons. A amostra ndo continha teor de aldeido como determinado
pelo metodo de titulagdo iodométrico indireto.

Exemplo 9 Processo bioquimico acoplado com oxidacdo bioguimica

Um produto de 10% de sélidos totais, com Pm de 40.000 foi pre-
parado. O produto tinha grupos aldeido o guar cati6nico de baixo peso mole-
cutar. O procedimento foi como se segue:

1) 700 g de agua de torneira a 25°C foram colocados em um
reator de vidro equipado com um misturador de topo.

2) 282 g de lascas de guar catiénico Umidas lavadas com cerca
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de 60-65% de umidade foram adicionadcs ao reator para formar uma sus-
pensao enquanto se agitava com o misturador de topo.

3) Cuidadosamente mais rapidamente, acido fumarico foi adicio-
nado ao reator para ajustar o pH para 6,5-7,5.

4) 300 mg de mananase foram adicionados a suspensao de las-
cas de guar.

5) Entdo, a suspensdo foi pulverizada com ar a volume de 0,1-
0,3 de ar por volume da suspensdo por minuto.

6) A seguir, 6.000 unidades internacionais de galactose oxidase
(da Hercules Incorporated, Wilmington Delaware). 60.000 unidades interna-
cionais de catalase (produto Tenninox Ultra 50L da NovoZymes, Franklin-
town, North Carolina), e 1.500 unidades de peroxidase (NS51004, também
da NovoZymes) foram adicionadas a suspenséo acima.

7) A reagao foi permitida continuar por 1-3 horas dependendo do
peso molecular e do nivel de oxidagdc desejados do produto final.

8) No fim da reagéo, o pH foi ajustado para 4,0 entéo o reator foi
aquecido até 90°C e mantido por 30 min. para desativar as enzimas.

9) 1 g de solugdo Kathon CG (0,1%) foi adicionado ao produto
final como um conservante.

O teor de aldeido desta amostra como medido pela mudanca na
razdo de galactose/manose € de 0,4 meg/grama.
Exemplos 10-15

Exemplos de xampu de condicionamento: Desempenho de po-
lissacarideos oxidados catidnicos da invengdo em xampus de condiciona-
mento

Em uma formulagdo de xampu, agente de condicionamento,
guar catiénico ou hidroxietilcelulose catidnica, foi adicionado para aperfeigo-
ar o desembaragamento tanto do cabelo umido quanto do cabelo seco, co-
mo demonstrado na redugédo de energia para pentear cabelo umido e cabelo
seco. Os resultados na tabela 7, Exemplos 11, 12 e 14 demonstram que
guars oxidados, catidnicos e materiais de hidroxietilcelulose oxidados, catib-

nicos da invenc&o aperfeicoam o desembaragamento tanto de cabelo umido
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quanto de cabelo seco, quando comparado com o xampu que ndo contém
polimero no Exemplo 16. No Exemplo 11 e 12, um xampu preparado com
guars oxidados, catibnicos de peso molecular baixo e médio, preparado de
acordo com o processo descrito como na experiéncia U na tabela 5, forne-
ceu reducao de energia de penteacdo por via Umida para cabelo europeu
grisalho castanho médio de 62% e 51%, respectivamente, e redugdes de
energia de penteagdo por via seca de 35% e 22%, respectivamente. As re-
ducBes de energia de pente¢do via Umida e seca alcangadas pelos polime-
ros desta invencao sao equivalente ou melhores do que o desempenho cor-
respondente do guar catidnico de alto peso molecular em comparagio com o
exempio 13. A redugdo de energia de penteagado por via umida e seca dos
polimeros desta invengdo nos Exemplos 11 e 12 sdo também aperfeicoados
pelo desempenho do xampu nao contendo polimero no Exemplo 10, que foi
9% e 7%, respectivamente. Exemplo 14 demonstra que o polimero desta
invencdo derivado de um polimero de hidroxietilcelulose catidnico, preparado
de acordo com o procedimento descrito na experiéncia AF no Exemplo 7,
Tabela 6, também fomeceu methor desempenho de penteacio por via Gmida
e seca do que o exemplo 10 de controle sem polimero.

Exemplo 15 esta incluido como um exemplo comparativo para
um guar catibnico de baixo peso molecular preparado por degradagdo bio-
quimica, sem um tratamento oxidativo, como descrito no Exemplo 8d. Ob-
serve, que este polimero fomeceu desempenho melhorado de penteagéo
por via seca e Umida sobre 0 exemplo 10 de controle sem polimero; no en-
tanto, 0 xampu desenvolveu um sedimento ao longo do tempo.

Na tabela 7, Exemplos 10-14, xampus de condicionamento fo-
ram preparados usando-se 0s seguintes ingredientes e procedimentos.

Fase 1 Agua foi aquecida em um recipiente até 80-90°C e
HPMC foi aicionado enquanto se misturava. Polissacarideo oxidado, catibni-
co foi adicionado & agua aquecida enquanto se misturava a ~60-65°C. A
mistura foi deixada resfriar até 25-35°C enquanto se misturava. Acido citrico
foi adicionado a mistura resfriada para diminuir o pH para 5,00 até 6,00. A

mistura foi entdo agitada até que fosse dissolvida, por cerca de uma hora.
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Fase 2 Produto de Rhodapex ES STD foi pesado em um becher
tarado separado. Fase 1 foi adicionada a Fase 2 enquanto se misturava.

O pH foi reajustado para 5,0 até 5,5 com 4cido citrico.

A mistura foi agitada por 30-60 minutos até que se tomasse ho-
mogénea.

Fase 3 Produto Amphosol CA foi adicionado as fases combina-
das 1 e 2 enquanto se misturava e foi agitado adicionalmente por cinco mi-
nutos depois da concluséo da mistura. A Mistura foi continuada até se tor-
nasse homogénea.

Fase 4 Solugéo de cloreto de sodio (10% em peso) foi adiciona-
da a Fase 3 e foi agitada por 5 minutos. Produto Glydant foi adicionado, e
misturado por 15 minutos. o valor do pH do xampu foi checado e, quando
necessario, 0 pH foi reajustato para entre 5,0 e 5,5. O xampu foi misturado

15 minutos quando ajustado.

Tabela 7
Ingredientes Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo
10 11 12 13 14 15
agua desionizada 48,5 48,5 485 485 48,5 485
HPMCB0SH4000 05 0,5 0,5 0,5 0,0 0,0
N-Hance® 3215 0,0 0,0 0,0 05 0,0 00
guar catidnico da 00 0,5 0,5 0,0 0,0 0,0
invengao
hidroxietilcelulose 0,0 0,0 0,0 0,0 0.2 0,0
catibnica da inven-
¢do0
guar catitnico do 0,0 0.0 0,0 0,0 0,0 05
exemplo 8D
Amphosol°CA 12 12 12 12 12 12
Rhodapex ® ES 35 35 35 35 35 35
STD
cloreto de sodio a 4 4 4 4 4 4
10% em peso
Glydant® 0,5 05 0,5 05 C5 05
acido citrico (5%) | ajustar ajustar | ajustar pH | ajustar pH | ajustar | ajustar pH
pH pH pH
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Ingredientes Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo
10 11 12 13 14 15
Agua Ate100 | Até100 Até 100 A 100 | Até100 | A& 100
Total 100 100 100 100 100 100
Xampu
Aparéncia enevoa- | V.enevo- | enevoada, | translicida | clara muito ene-
da ada, al- alguns voada,
guns géis géis sedimento
Ph 54 55 5,3 56 541 541
redugéo em 9 62 5 52 45 51
energia de pen-
teagéo por via
amida (%)
redugdo em 7 35 22 28 16 8
energia de pen-
teagéo por via
seca (%)
Pm - 50200 197000 1200000 | 45,600 67200
DS catidnico - 0,18 0,18 0,18 03 0,18

(1) Amphosol CA, 30% de ingrediente ativo (Stepan Chemicals,
Chicago, IL)

(2) Rhodapex ES STD, 30% de ingrediente ativo (Rhodia Incor-
porated, Cranberry, N.J.)}

(3) GlydantC 55% de ingrediente ativo, (Lonza, Fair Lawn, N.J.)

{4) Hidroxipropilmetilcelulose - HPMCB0SH4000 (Shin Etsu,
Tokyo, Japao).
Exemplos 16-20
Efefto do Pm do polimero sobre a viscosidade da formulagéo

Em uma formulaggo de xampu, agente de condicionamento,
guar catiénico, foi adicionado para aperfeigoar o desembaragamento tanto
de cabelo seco quanto dmido. O guar catiénico atual disponivel comerical-
mente pode apenas ser usado a nivel muito baixo, uma vez que ele tem um
impacto significativo sobre a viscosidade do produto de xampu. Nos Exem-
plos 16-20, na tabela 8, xampu foi produzido 1) sem o guar catiénico, 2) com
0,2% e 1,5% de guar catiénico N-Hance] 3215 comerciaimente disponivel,
e 3) com 1,5% de produto de guar oxidado, catiénico desta invencéo.

Preparagao do xampu: Um recipiente de agua foi aquecido até
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70°C por ser colocado em um banho-maria a 70°C. Produto de BenecelL foi
transferido para dentro da 4gua aquecida enquanto se misturava. A seguir,
produto N-Hancel: 3215 comercial ou polimero desta invengéo foi adiciona-
do ao recipiente enquanto se misturava. A solugdo que foi formada foi resfri-
ada até cerca de 40°C, enguanto se misturava. O restante dos ingredientes
do xampu foi adicionado ao recipiente na ordem listada. O pH do xampu fo
ajustado até cerca de pH 5,5. O xampu foi resfriado para a temperatura am-
biente enquanto se misturava.

0 produto desta invencdo usado nos Exemplos 17 € 19, na tabe-
la 8, era uma solugdo aquosa com cerca de 10% de solidos e peso molecu-
lar médio por peso de cerca de 42.000 Déltons preparado de acordo com o
procedimento usado na experiéncia Y na tabela 5. Em comparagao o pro-
duto de N-Hance® 3215 comercial € um polimero seco com peso molecular
de cerca de 1 milhdo. Por causa de seu alto peso molecular ele tem um efei-
to significative sobre a viscosidade do xampu de condicionamento. Na tabela
8,Exemplo 16 o xampu foi produzido sem um agente de condicionamento.
Ele tem uma viscosidade Brookfield de cerca de 3.540 cps. No Exemplo 18,
0 mesmo xampu produzido com 1,5% de produte N-Hance 3215 tem uma
viscosidade Brookfield de 183.000 cps. Em tal alta viscosidade ndo é apenas
dificil para um formulador encher as garrafas de xampu mas é tambem muito
dificil de se distribuir por um consumidor. A maioria dos xampus comerciais
tém menos do que 10.000 cps em viscosidade. Ainda a 0,2% de produto N-
Hancel 3215 no Exemplo 20 a viscosidade do xampu era de 13.600 cps. No
entanto, 0 produto desta invengdo (Exemplo 17) foi usado a 1,5% de ingre-
diente ativo @ manteve uma viscosidade de xampu de 9.180 cps. Quando o
polimero da inveng&o (Exemplo 19) foi usade a 0,2%, a viscosidade de xam-
pu era 8.300 cps. Todas as viscosidades foram medidas a 12 rpm, 25°C,
usados um viscémetro Brookfield modelo LVT.

0 xampu de condicionamento foi testado quanto a seu desem-
penho de penteagdo sobre cabelo virgem europeu suavemente grisatho. Um
cacho de cabelo de 30,48 cm (12 polegadas) que pesa por volta de 5 gra-

mas foi usado. Neste estudo, a redugdo em energia de penteagéo foi medi-
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da. A redugao em energia de penteagdo é uma medicéo indireta do desem-
penho de condicionamento de um polimero. Como mastrado no Exemplo 186,
se polimero de condicionamento ndo for usado no Xxampu, é preciso mais
forca para pentear o cabelo. Uma energia de penteagao negativa é uma in-
dicagdo de embaragamento de cabelo e necessita energia ou forga maior
para pentear o cabelo. No nivel de polimero de 0,2%, o polimero desta in-
vencgao (Exemplo 19, Tabela 8) e o polimero comercial (Exemplo 20, Tabela
8) proveram aproximadamente o mesmo nivel de redugdo em energia de
penteacdo por via Umida, 15,8% e 17,1%, respectivamente. No entanto, o
polimerc desta invengéo (Exemplo 17) a 1,5% de nivel de polimero proveu
redugdo significativamente mais alta em penteagdo por via Umida, 53,7%.
Um xampu com 1,5% de produto N-Hance(l 3215 comercial ndo foi testado,
uma vez que ele tinha viscosidade signficativamente fora da faixa de visco-

sidade de xampu (Exemplo 18).

Tabela 8
ingredientes Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo
16 17 18 19 20A 208
agua desionizada 51,6 51,6 516 51,6 51,6 51,6
HPMC60SH4000 0,6 0,6 06 0.6 0,6 06
N-Hance® 3215 0.0 0,0 1,5 0,0 0,2 05
guar catidnico da 0,0 13,64 0,0 1,82 (0,2% 0,0 0,0
invencgao experi- (1,5% ativo)
éncia Y, tabela 5 ativo)
Stepanol® AM 275 27,5 275 275 215 215
Miranol ® C2M 69 6,9 69 69 6,9 6.9
Steol C330 11,4 11,4 .4 1,4 11,4 1,4
Germaben @ Il 05 05 0.5 05 0,5 0,5
&cido citrico (58%) | ajustar ajustar | ajustar pH | ajustar pH | ajustar | ajustar
pH pH pH pH
Agua Até100 | Até 100 Até 100 AE100 | AtE100 | At100
Total 100 100 100 100 100 100
Xampu
Viscosidade (cps) 3540 9180 163800 8300 13600 23250
PH 54 55 53 56 5,41 55
% T 600 mm
Redugéo em e- -1,1 53,7 Nao- 15,8 17,1
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nergia de pentea- testado
¢30 por via Umida
(%)

Redugéo em e- 28,0 74 Néo- 334 92

nergia de pentea- testado

¢d0 por via seca
(%)

Pm - 42030 1087074 42030 1087074 | 1087074

DS catidnico - 0,23 0,26 0,23 0,26 0,26

(1) Beriecel® MP943  Hidroxipropilmetilcelulose  Aqualon, Wilmington, DE
(2) N-Hance® 3215 cloreto de hidroxipropil-  Aqualon, Wilmington, DE
triménio de Guar
(3) Guar catiénico da invengdo (11% de ingredientes  Aqualon, Witmington, DE
ativos) cloreto de hidroxipropitriménio
(4) Stepanol® AM Sulfato de laurilaménio  Stepan Co. Northfield, IL
{5) Miranol® C2M conc. NP Diacetato de Cocam-  Stepan Co. Northfield, 1L

pho de dissadio
(6) Stecl® CS 330 Sulfato de laureth de s6-  Stepan Co. Northfield, IL
dio
(7) Germaben® [l Conservante ISP Wayne, NJ

Exemplos 21-32
Demonstracdo de desempenho aperfeicoado a concentragbes de polimero

mais altas sem afetar viscosidade de xampu

Na tabela 9, o efeito da concentraggo de polimero desta inven-
¢&o sobre desempenho de penteacéo por via imida de xampu é mostrado.
Quanto mais altas as redugbes em energia de penteagdo por via Umida do
cabelo, maiores os efeitos de condicionamento conferido pelo polimero de
condicionamento. Com base nos dados de penteagéo por via Umida nos E-
xemplos 21-25, pelo menos 0,8% de polimero ativo € desejado para um ma-
ximo de desempenho de penteagdo por via Umida. Com guars catiénicos de
alto peso molecular disponiveis comercialmente, tal como produto N-
HanceO 3215, a viscosidade do xampu era de 13.600 cps a 0,2% de nivel
de polimero (Exemplo 20A da Tabela 8) e a 0,5% de nivel de polimero é
23.250 cps (Exemplo 20B da Tabela 8). Ambas estas viscosidades s&o con-
sideradas na extremidade da faixa de viscosidade desejada para xampus

comerciais, como mostrado nos Exemplos 26-30 na tabela 10. No entanto,
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com o polimero desta invengdo, a viscosidade do xampu era abaixo de
10.000 cps mesmo a um nivel de polimero téo alto quanto 1,5%, Exemplos
17 da Tabela 8 e 25 da Tabela 9. Comparagéo das viscosidades para os
xampus nos Exemplos 31 e 32 na tabela 11 ulteriormente demonstraram o
efeito do polimero da presente invencédo sobre o desempenho de condicio-
namento do cabelo sem o efeito sobre viscosidade do xampu, mesmo para
um guar tendo um DS catidbnico mais alto. O polimero no Exemplo 32 foi
preparado de acordo com o procedimento na Experiéncia Z, Tabela 5, E-
xemplo 6. O xampu foi produzido usando-se o procedimento descrito para
xampus na tabela 8. A viscosidade do xampu era cerca de 11.000 cps com
1,5% de polimero desta invengdo, Exemplo 32, em comparagédo com 32.000
cps para polimero de alto peso molecular, Exemplo 31. © polimero da pre-
sente invengdo no Exemplo 32 tinha desempenho de penteagéo por via Umi-
da suavemente melhor.

Estes resultados demonstram que o polimero da presente inven-
¢ao permite que o formulado adicione condicionamento extra sem aumentar

significativamente a viscosidade de xampu.

Tabela 9
Ingredientes
Exemplo21 | Exemplo22 | Exemplo23 | Exemplo24 | Exemplo 25
dgua desioni- 51,3 48,6 458 40 39,5
zada
Benecel ® 0,6 0,8 06 0,6 0,6
943
N-Hance ® 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
3215
guar cationi- | 1,82(02% | 4,55(0,5% 7.27(08% | 910(1,0% | 13,64 (1,5%
co da inven- ativo) ativo) ativo) ativo) ativo)
¢&o experi-
éncia Y, tabe-
lab
Stepanol ® 275 275 215 275 275
AM
Miranol C2M 6.9 6.9 6,9 6,9 6,9
Steol ® 11,4 11,4 11,4 11,4 11,4
CS8330
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Germaben ® 0,5 05 0,5 05 05
fl
acido citrico | ajustar pH ajustar pH ajustar pH ajustar pH ajustar pH
(5%)
Agua Até 100 Até 100 Até 100 Até 100 A& 100
Total 100 100 100 100 100
Xampu
Viscosidade 8300 9450 7600 6250 7700
(cps)
Ph 56 54 57 55 54
% T600 nm 83,8 716 62 57,7 43,5
Reducéo em 15,8 336 455 39,7 40,9
energia de
penteacio
por via tmida
(%)
Redugfo em 33,4 14,9 253 11,7 58
energia de
penteag&o
por via seca
(%)
Pm 42030 42030 42030 42030 42030
DS catibnico 0,23 0,23 0,23 023 023
Tabela 10
Ingredientes
Exemplo26 | Exemplo 27 Exemplo28 | Exem- Exemplo 30
plo 29
xampu Clai- | xampu Pan- | xampu mais | proteina | férmula de
rol® Herbal | teen® Pro-V® | condicionador | de seda | desembaraga-
Essences® Pante- Fenes- | mento de xam-
en® Pro-V® se pu de behé
plus® Johnson's®
Viscosidade 7630 cps 7250 cps 12300 cps 2080 1740 cps
Brookfield cps
LVT a12
rpm
Tabela 11
Ingredientes
Exemplo 31 Exemple 32
agua desionizada 51,6 2517
Benecel ® 943 0,6 0,6
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PRECURSOR 1 1,5 0,0
guar catidnico da invengao tabela 5, 0,0 27,93 {1,5% ativo)
polimero da experiéncia AA
Stepanol ® AM 275 215
Miranol ® C2M 6,9 6,9
Steol ® CS 330 11,4 11,4
Gemaben ® li 0.5 0.5
acido citrico (5%) ajustar pH ajustar pH
Agua Até 100 Até 100
Total 100 100
Xampu
viscosidade (cps) 32500 11250
Ph 53 52
polimero
Pm 1.200,000 27,900
DS catiénico 0,48 0,52
% de redugdo de penteagfo por via 171 244
Umida
(1) Beriecel® MP943  Hidroxipropilmetilcelulose  Aqualon, Wilmington, DE
(2) PREECURSOR 1 cloreto de hidroxipropil- Aqualon, Wilm, DE

(3) Polimero da inven-
¢80 da experiéncia AA
(4) Stepanol® AM

(5) Miranol® C2M
conc. NP

(6) Steol® CS 330

(7) Germaben® IL

triménio guar
cloreto de hidroxipropil-

trimdnio guar
sulfato de lauril aménio

sulfato de laurila amé-
nio

Sulfato de laureth de
sodio Stepan
Conservante

Aqualon, Wilm, DE
Stepan Co. Northfield,
IL
Co. Northfield, IL
Co. Northfield, IL

ISP Wayne, NJ

O xampu foi produzido usando-se o procedimento descrito para

a tabela 8. Todas as viscosidades foram medidas a 12 rpm, 25°C, usando-se

viscometro Brookfield modelo LVT.

Exemplos 33-37

Géis de chuveiro: Efeito comparativo de concentracio de polimero crescente

sobre viscosidade de gel de banho e estabilidade da espuma para polimero

da invencao vs. guar catibnico comercial
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O gel de banho de condicionamento na tabela 12 foi produzido
primeiramente dispersando-se produto Benecel® MP943 em &gua. A seguir,
o produto H-Nance® 3196 ou o polimero catidnico desta invencao foi adicio-
nado. E entdo o restante dos ingredientes do gel de banho foram adiciona-
dos na ordem listada, enquanto se misturava bem entre cada adicdo. Uma
vez que todos os ingredientes estao bem misturados, o pH gel de banho foi
diminuido para entre 5,0 e 6,0 com &cido citrico. Todas as viscosidades fo-
ram medidas a 12 rpm, 25°C usando-se viscometro de Brookfield LVT.

Novamente, no gel de banho o polimero N-HanceO 3196 comer-
cial ndo poderia ser adicionado a 1,5% sem um aumento muito significativo
na viscosidade, exemplo 34, tabela 12. A viscosidade do gel de banho de
condicionamento com o polimero N-Hance® 3196 comercial era de 42.700
cps a 12 rpm quando comparada com um gel de banho sem o polimero ten-
do uma viscosidade de apenas 460 c¢ps, exemplo 33. Com o polimero da
invengdo a uma concentracao de 1,5%, a viscosidade era apenas 3.380 cps,
exemplo 35. Exemplos 36, 37 e 34 mostram o efeito do polimero N-Hancel
3196 comercial sobre a viscosidade de gel de banho quando comparada
com 0 exemplo 33 sem o polimero de produto de condicionamento. As me-
digdes de viscosidade foram produzidas a 12 rpm, 25°C usando-se viscome-
tro Brookfield modelo LVT.

A drenagem de espuma foi medida usando-se o método descrito
abaixo. Tempo de drenagem de espuma é um método indireto de medicéo
da estabilidade de espuma. Um tempo de drenagem mais longo é uma indi-
cagao de espuma mais estével e mais rica. Um consumidor percebe espuma
mais estavel como positivo. O tempo de drenagem da espuma era mais do
que o dobro para o gel de banho com o polimero desta invengéo (exemplo
35) do que aquele do gel de banho sem o polimero da invengao, exemplo
33. No exemplo 37, com 0,5% de guar catidnico N-HanceO 3196 comercial,
quase a mesma viscosidade foi alcangada em reag&o ao polimero desta in-
vengao (exemplo 35) mas o polimero da presente invengéo tinha 20% a

mais de estabilidade da espuma.
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Descricao do método/equipamento de teste da espuma

Teste da espuma: Este método foi usado para medigao do tem-
po de drenagem da espuma de um gel de banho diluido para determinar a
influéncia de polimero de condicionamento sobre qualidade da espuma.
Tempo de drenagem longo indica uma espuma densa, rica com boa estabili-
dade.

Equipamento:

Misturador Waring® modelo n° 7012 ou 34BL97 ou equivalente.
Funil, de preferéncia plastico; didmetro de 15,24 cm (6"), gargalo de 2,22 em
(7/8") DI, 5 1/4 de altura, com um arame horizontal de 5,08 cm (2") a pariir
do topo. Peneira de Testagem Padrdo USA no. 50,8 cm (20,7 polegadas) de
didmetro. Crondmetro.
Procedimento:

1000 g de uma solucéo de gel de banho diluida foi preparada em

um becher

gel de banho 66,45 ¢
agua desionizada 933,65 ¢
total 1000,00 g

A seguir, 200 gramas de solugéo diluida foram pesadas em uma
jarra de 236,56 ml (8 ongas). Trés jarras com 200 gramas de gei de banho
diluido foram preparadas. As jarras foram entdo colocadas em um conjunto
de banho-maria a temperatura de 40°C por duas horas. As jarras foram to-
talmente imersas. O teste de drenagem de espuma foi realizado como se
segue. Um total de 3 medicBes foram feitas para cada formulagao.

200 g de gel de banho dituido foram despejados para dentro de
um recipiente de vidro do misturador warning seco, limpo. O gel de banho foi
batido para formar uma espuma na velocidade mais alta por exatamente 1
minuto enquanto era coberto. Imediatamente a espuma foi despejada para
dentro de um funil seco, claro que respousa sobre uma peneira de 20 mesh
sobre um becher. A espuma foi despejada do misturador por extamente 15
segundos. Tentativa foi feita para entrar tanta espuma guanto possivel no

funil sem extravasamento. Em 15 segundos, parou-se o despejamento da
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espuma. O tempo total necessario para a espuma drenar (incluindo 15 se-
gundos de tempo de despejamento) de modo que o arame néo fosse mais
coberto pela espuma ou liquido foi observado.

O teste foi realizado em triplicata. Resultados foram relatados
em segundos na tabela 12.

Referéncia:

(1) Evaluation of the foaming Capacity in shampoos: Efficacy of
various Experimental Methods by F. J. Domingo Campos, R. M. Druguet
Tantina, Cosmetic & toiletries pags. 121-130, vol. 98, setembro de 1983.

(2) The Lathering Potential of Surfactants - Simplified Approach
to measurement by J. Roger Hart and Mark T. DeGeorge. J. Soc. Cosmet.
Chem., 31, 223-236 setembro/outubro de 1980

Gel de banho de condicionamento

Tabela 12
Ingredientes
Exemplo 33 | Exemplo34 | Exemplo35 | Exemplo36 | Exemplo 37
agua desioni- 46,19 44,69 19,36 4599 45,69
zada
Benecel ® 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
043
guar catidnico 0,0 0,0 26,83 {1,5% 0,0 0,0
da invengao de ingredien-
tes ativo)
Steol ® CS 23,06 23,06 23,06 23,06 23,06
330
Stepan ® Mild 11,8 11,8 11,8 11,8 11,8
SL3BA
Miranol ® 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
C2M
Crodasinic ® 7,21 7,25 7,25 7,25 7,25
LS-30
Propileno 20 2,0 2,0 2,0 2,0
glicol
Euperlan ® 2,0 2,0 20 2,0 2,0
PK 3000
EDTA disso- 01 01 01 0,1 0,1
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dico
Phenonip ® 0,6 0,6 06 0,6 06
acidocitrico | ajustar pH | ajustar pH ajustar pH ajustar pH ajustar pH
(5%)
Agua Até 100 Até 100 Até 100 Até 100 Até 100
Total 100 100 100 100 100
gel de banho
viscosidade 458 42700 3380 1822 5920
(cps)
pH 56 58 5,5 55 55
tempo de 53,3 se- 117,3 segun- 95,3 segun-
drenagem de gundos dos dos
espuma (se-
gundos)
Polimero
Pm 1.050.000 550.000 1.060.000 1.050.000
DS catitnico 017 0,14 0,17 0,17
(1) Beriecel® MP943  Hidroxipropilmetilcelulose  Aqualon, Wilmington, DE

(2) N-Hance® 3196

(3) Guar catidnico da
inveng&o (5,6% de
ingredientes ativos)

{4) Stepan® Mild SL3
BA

(5) Miranol® C2M
Conc. NP

(6) Steol® CS330

(7) Phenonip
(8) Crodasinic® LS-3

(9) Propileno glicol
(USP)
(10) Euperlan®
PK3000
(11) EDTA dissddico

cloreto de hidroxipropil-
triménio guar

cloreto de hidroxipropil-
trimdnio guar

Sulfossuccinato de lau-
reth de dissddio

Diacetato de Coco-
amppho de dissstdio
Sulfato de laureth de

sodio
Conservante

Sarcosinato de lauril de
stdio

Aqualon, Wilmington,
DE
Agualon, Wilm, DE

Stepan Co. Northfield,
IL

Stepan Co. Northfield,
IL

Stepan Co. Northfield,
IL

Clariant, Mt. Holly, NC

Croda, Inc Parsippany,
NJ

EM Industries Gibbs-
fown, NJ

Gognis, Amber, PA

VWR
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O polimero da invengéo no exemplo 35 da tabela 12 foi prepara-
do por um método similar a0 método descrito para a experiéncia Z, na tabela
5, exemplo 6, onde guar catiénico N-Hance 3205 foi usade no lugar de guar
catiénico PRECURSOR 2. O peso molecular do produto final era de 550.000
Déltons, reduzido de um peso molectlar de 1.050.000 Déaltons medido para
o guar catiénico de partida N-Hance 3205.

Exemplos 38-42

Novamente, no gel de banho guar de hidroxipropita catidnico, o
polimero Jaguar® C162 ndo poderia ser adicionado a 2,0% sem um aumen-
to muito significativo na viscosidade, exemplo 39, tabela 13. Viscosidade do
gel de banho de condicionamento com Jaguar® C162 comercial era de
41.400 cps a 12 rpm em comparagao com gel de banho sem o polimero ten-
do viscosidade de apenas 555 cps. Com o polimero desta invengéo, a visco-
sidade era apenas de 3.320 cps, exemplo 40 com 2,0% de polimero ativo.
As medicbes de viscosidade foram feitas a 12 rpm, 25°C usando-se visco-
metro Brookfield LVT. O produto Jaguar® C162 comercial foi também testa-
do a 0,2% e 0,5% de nivel de ingrediente ativo, exemplos 41 e 42. A 0,5%
de nivel (exemplo 42} ele alcangou a mesma viscosidade em relagéo a for-
mulagdo com 2,0% de polimero desta invencgdo, exemplo 40. A estabilidade
de espuma foi medida usando-se o método anteriormente descrito. Tempo
de drenagem da espuma para o gel de banho no exemplo 40, o polimero da
invencdo, era mais do que o dobro daquele de gel de banho sem o polimero
da invencdo (exemplo 38). Quanto mais longo o tempo de drenagem, mais
estavel € a espuma.

O polimero da invengdo no exemplo 40, tabela 13 foi produzido
por um procedimento similar ao procedimento usado para a experiéncia Z no
exemplo 6, tabela 5, com substituigdo de guar de hidroxipropila catiénico
Jaguar® C162 por guar catidnico Precursor 2. O produto tinha um peso mo-
lecular de 555.532 Daltons, reduzido a partir de um peso molecular de parti-
da de 1.080.000 Daltons para o guar de hidroxipropila catibnico de partida
Jaguar C162.

Efeito comparativo de polimero da invengéo vs. guar de hidroxi-
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propila catiénico comercial sobre viscosidade de gel de banho e estabilidade

da espuma
Tabela 13
Ingredientes
Exemplo 38 | Exemplo39 | Exemplo40 | Exemplo41 | Exemplo42
Agua desioni- 46,19 44,69 26,19 45,99 45,69
zada
Benecel ® 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
943
Jaguar® 0,0 2,00 0,0 0,2 05
€162
Guar cationi- 0,0 0,0 20,00 0,00 0,00
¢o da inven- (10,0% de
¢do oriundo ingrediente
de C162 ativo)
Steol ® 23,06 23,06 23,06 23,06 23,06
CS330
Stepan ® Mild 11,8 11,8 11.8 11,8 11,8
SL3 BA
Miranol @ 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
Cam
Crodasinic ® 7,25 7,25 7,25 7,25 7,25
LS-30
Propileno 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
glicol
Euperlan ® 20 20 2,0 2,0 20
PK 3000
EDTA diss¢- 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
dico
Phenonip ® 0,6 0,6 0,6 06 0,6
acido citrico | ajustar pH | ajustar pH ajustar pH ajustar pH ajustar pH
(5%)
Agua Até 100 Até 100 Até 100 Até 100 Até 100
Total 100 100 100 100 100
gel de banho
viscosidade 555 41400 3320 1380 3180
(cps)
pH 56 56 58 5,2 54
tempo de 53,7 se- 94,7 segun- 92 segundos
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drenagem de gundos dos
espuma (se-
gundos)
Polfmero
Pm 1080880 555532 1080880 1080880
DS cationico 0,1 01 01 0.1
(1) Beriecel® MP943 Hidroxipropiimetilcelulose Agqualon, Wilmington, DE
(2) Jaguar® C162 Cloreto de hidroxipropiltri- Rhodia,

{3) Guar catidnico da in-
vengao (10% de ingredien-
te ativo)

{4) Stepan® Mild SL3 BA

(5) Miranol@ C2M Cong.
NP

(6) Steol® CS330
(7) Phenonip®
(8) Crodasinic® LS-3

mdnio de hidroxipropil de
guar

Cloreto de hidroxipropiltri-
monio de hidroxipropil de
guar
Sulfossuccinato de laureth
de dissédio
Cocoampphodiacetato de
dissédio
sulfato de laureth de sodio
Conservante

Sarcosinato de lauril sédico

Aqualon, Wilm., DE

Stepan Co. Northfleld, IL
Stepan Co. Northfleld, IL

Stepan Co. Northfield, iL
Clariant, Mt Holly, NC
Croda, Inc, Parsippany, NJ

. icol, USR
(9) Propileno glicol, US M Industries, Gibbstewn, NJ

Cognis, Amber, PA
VWR

{10) Euperlan® PK3000
{(11) EDTA dissédico

Exemplos 43-47
Exemplos comparativos do efeito da concentracdo de polimero na viscosi-

dade de sabdo liquido e estabilidade da espuma para quar catiénico de alto

peso molecular vs. polimero da invencéo

Tabela 14 mostra o efeito da concentragado de guar catidnico N-
HanceO 3198 comercial na viscosidade do sab&o liquido e sua estabilidade
de espuma. A viscosidade aumenta de 123 cps para sabédo liquido com ne-
nhum polimero (Exemplo 43) a 23.400 cps com 1,5% de produto N-Hance
3198 comercial (Exemplo 46). O sabdo liquide pode tornar-se dificil de se
distribuir a tal alta viscosidade. Com o polimero da invengdo (Exemplo 47) a
1,5% ingrediente ativo, a viscosidade da formulagio era apenas 315 cps.
Para manter tal baixa viscosidade o polimero comercial poderia apenas ser
usado a 0,2% de nivel de ingrediente ativo (Exemplo 44). No entanto, neste

nivel o sabao liquido tinha estabilidade de espuma inferior. A estabilidade de
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espuma era apenas cerca de 30 segundos comparado aos cerca de 71 se-
gundos com polimero desta invengéo (Exemplo 47).

Preparacio de sabéo liquido

Natrosol hidroxietil celulose foi dispersado em agua enquanto se

5 misturava. A seguir, guar catidnico (N-HanceD 3198 comercial ou polimero
desta inveng&o) foi adicionado enquanto se misturava. Os ingredientes Am-
monyx(! 4002, BiotergeC AS40 e EmerestD foram adicionados na ordem
listada enquanto se misturava. A carga foi misturada em um banho-maria a
80°C water-bath até que o ingrediente Emerest(] se dissolvesse. A seguir, a

10  carga foi removida do banho-maria e foi deixada resfriar enquanto se mistu-
rava. Os ingredientes restantes foram adicionados engquanto a carga estava

se resfriando para a temperatura ambiente.

Tabela 14
Table 14
 Inpredients
Example 43 | Example 44 | Example 45 | Example 46 Example 47
Deionized water 75.73 75.53 75.23 74.23 49.69
Natrosol ® 250MR | 0.80 0.80 0.30 0,30 0.80
N-Hance® 3198 0.0 0.20 0.50 1.50 0.0
Caﬁon‘ic guar of 0.0 0.0 0.0 0.6 26.04
Invention {5.76% actve)
Methylparaben 0.25 0.25 0.25 0.25 0.25
Ammonyx 4002 | 0.10 0.10 0,10 0.10 0.10
Bioterpe® AS-40 | 7.5 7.5 7.5 1.5 7.5
Emerest® 2400 1,00 1.06 1.00 1.00 1.00
Crodasinic® LS-30 | 6.66 6.66 6.66 6.66 6.65
Amphosol® CA 6.66 6.66 6.66 6.66 6.66
Propylene glycol | 0.50 0,50 0.50 0.50 0.50
Glycerine 0.50 0.50 0.50 0.50 0.50
Disodium EDTA | 0.30 0.30 0.30 0.30 0.30
Water q.510 100 g.5t0 100 9.5 to 100 g.510 100 q.510 100
Total 100 100 100 100 100
Liquid soap
Viscosity (cps) 123 443 2130 23450 315
inh - 3.66 3.57 8.28 3.72 8.3
ather drainage 203 303
{ime (seconds) seconds seconds 713 seoond
Polymer
Mw 995,781 995,781 995,781 318,076
Cationic DS 0.13 0.13 0.13 0.13

1- ingredientes
156 2- dgua desionizada

3- guar catibnico da invencéo
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4- metilparabeno
5- propileno glicol
6- glicerina
7- EDTA dissodico
8- agua
9- sabdo liquido
10- viscosidade (cps)
11- tempo de drenagem de espuma (segundos)
12- polimero
14- Pm
15- 26,04
(5,76% de ingrediente ativo)
(1) BenecelD MP943 Hidroxipropilmetilcelulose Aqualon, Wil-
mington, DE
(2) N-Hancell 3198 cloreto de hidroxipropiltriménio guar ~ A-
qualon, Wilmington, DE
(3) Guar catidnico da invencéo (5,76 de ingrediente ativo)cloreto
de hidroxipropiltriménio guar Agualon, Wilmington, DE
(4) Metilparabeno  Conservante Clariant, Mt Holly, NC
{5) AmmonyxCO 4002 Cloreto de estearalconio Stepan Co. Nor-
thfield, IL,
(6) Biotergel As-40 Sulfonato de olefina C14-C16 sodio (40%)
Stepan Co. Northfield, IL
(7) EmersetC: 2400 Glicol estearato  Cognis Inc. Amber, PA
(8) CrodasinicC LS-30 Sarcosinato de laurila de sédio Croda Inc,
Parsipanny, NJ
(9) Propileno glicol, USP  EM Industries, Gibbstown, NJ
(10) Amphosold CA Cocamidopropil betaina (35% de ingredien-
te ativo)  Stepan Co. Northfield, IL
(11) EDTA dissadico VWR
(12) Glicerina sintética Spectrum Bulk Chemicals

New Brunswick, NJ
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O polimero da invengéo usado no exemplo 47, tabela 14 foi pro-
duzido por um procedimento similar ao procedimento usado para a experi-
éncia Z no exemplo 6, tabela 5 com a substituicdo de guar catidnico N-
Hance 3198 por PRECURSOR 2.

Exemplos 48-50
Exemplos comparativos que demonstram estabilidade de locdes de pele

contendo o polimero da invencao vs. guar catidnico de alto peso molecular

Método de preparacéo de locéo de pele:

Parte A: Em jarra de 236,56 ml (8 ongas) de agua foi pesada e
foi colocada em um banho-maria a 80°C. Natrosol] foi filirado enquanto se
misturava. A sequir, N-Hance( 3215 ou polimero desta invencéo foi adicio-
nado seguido por glicerina.

Parte B: Em um recipiente separado Emerest 2400 foi pesado
e colocado no banho-maria a 80°C. Ingredientes restantes da parte B foram
adicionados na ordem listada enquanto se misturava, Parte A,

Parte A foi lentamente adicionada a parte B enquanto se mistu-
rava. Temperatura foi mantida a 80°C.

Parte C: Parte C foi adicionada a Parte A/B. Mistura foi continu-
ada enquanto se resfriava a 40°C. A seguir, o produto GermabenO foi adi-
cionado e o resfriamento foi continuado enquanto se misturava. Viscosidade
foi medida depois de 24 horas a 12 rpm, 25°C usando-se viscdmetro Brook-
field LVT.

O polimero desta invengdo no exemplo 50, tabela 15 foi produzi-
do como descrito na experiéncia Y, no exemplo 6, tabela 5.

Tabela 15
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Table 15
Ingredients
Example | FExample 49 Example 50
43
Part A
Deionized water 78.25 7125 69.20
Natrosol ® 250MR 0.50 0.50 0,50
N-Hance® 3215 0.0 1.0 0.0
Cationic guar of Invendon [ 0.0 0.0 .05 (11.05% active)
Glycerine 2.0 20 2.0
Part B
Emerest ©2400 2.75 2.15 2.75
Tudustrene® 016K 2.50 2.50 2.50
Drakeol® 7 2,00 2.00 2.00
Lipolan® 98 0.50 0.50 0.50
Crodacol® C-95 0.25 0.25 0,25
Part C
Deionized water 10.00 10.00 10,00
Triethanolamine 0,50 0.50 0.50
PartD
Germaben® 11 0.75 0.75 0.75
Water q.510100 | q.8t0 100 q.sto 100
Total 100 100 100
Skin lotion
Viscosity {cps) 1550 Phase separation | 2300
PH 7.5 7.2
Polymer )
Mw , 1,087,074 42,030
Cationic D8

1- ingredientes

2- agua desionizada

3- guar catidnico da invencéo
4- glicerina

5-agua

6- logdo de pele

7- viscosidade (cps)

8- polimero

9- Pm

10- DS catibnico

11- 9,05 (11,05% de ingrediente ativo)
12- separagdo de fases

(1) Natrosol 250MR Hidroxietilcelulose Agqualon, Wilming-
ton. DE
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(2) N-HanceD 3215 Cloreto de hidroxipropilirimonio guar ~ A-
qualon, Wilmington, DE

(3) Guar catidnico da invencéo (11,05% de ingrediente ativo)

Cloreto de hidroxipropiltriménio guar Aqualon, Wilmington, DE

(4) Industrenel 5016K Acido estéarico  Witco Co. Mem-
phis TN (5) Drakeold 7 Oleo mineral Penreco, karm City, PA

(6) Emerset 2400 Glicol estearato  Cognis Inc. Amber, PA

(7) LipolanQ 98 Acetato de Laneth-10 Lipo Chemicals, Inc.,
Patterson, NJ

(8) Crodacold C-95 Alcool cetilico Croda Inc. Parsipanny,
NJ

(9) Trictanolamina J. T. Baker, Phillipsburg, NJ

(10) Glicerina sintética Spectrum Bulk Chemi-
cals New Brunswick, NJ

(11) GermabenD Il Conservante ISP Wayne, NJ

Na formulagao de logdes e cremes, estabilidade da formulagéo
final € um avo critico para o formulador. Como demonstrado no exemplo 49,
a emulsdo de logdo de pele com N-Hance 3215 comercialmente disponivel
mostrou separacio de fases devido a instabilidade. A emulséo da log&o sem
o polimero desta invengao, exemplo 48, tinha apenas cerca de 1.500 cps de
viscosidade, e estava liquido. A emulsdo da logdo com polimero desta in-
vengdo ndo era apenas estavel mas tinha viscosidade de cerca de 2.800

cps, tendo mais consisténcia quando distribuido.

Exemplos 51-63

Exemplos comparativos que demonstram estéticas de formulagao aperfeigo-
ada com o polimero da invencao vs. quar catiénico de alto peso molecular

Método de prepracéo de protetor solar:

Parte A: Drakeol pesado em uma jarra de 236,56 ml (8 ongas). A
seguir, a jarra foi colocada em um banho ajustado a 70°C. Os ingredientes
restantes da Parte A foram adicionados na ordem listada, enquanto se mis-
turava. Mistura foi continuada por 30 minutos a 70°C.

Parte B: Em uma jarra separava agua foi pesada e entao colo-
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cada em banho-maria a 70°C. Polimero Natrosol(] foi adicionado a agua en-
quanto se misturava. A seguir, os ingredientes restantes da Parte B foram
adicionados enquanto se misturava a 70°C.

Parte C: Parte C pré-misturada. Parte C foi adicionada a Parte B
uma vez que todos os ingredientes da Parte B foram dissolvidos. Parte B/C
foi entdo adicionada a Parte A uma vez que ela tinha alcangado 70°C en-
quanto se misturava. Mistura foi continuada por 30 minutos a 70°C.

Parte D: A mistura das Partes A/B/C acima foi removida do ba-
nho-maria e foi deixada se resfriar até 50°C enquanto se misturava. O produ-
to Germaben Il foi adicionado uma vez que a temperatura alcangou 50°C.
Mistura foi continuada até que a emulsdo de protetor solar alcancasse a
temperatura ambiente.

O polimero da invengéo no exemplo 53, tabela 16, foi preparado
pelo processo descrito na experiéncia U, exemplo 6, tabela 5 ou "substituin-
do-se o polimero N-Hance 3198 por N-Hance 3215.

Tabela 16
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Table 16

Ingredients

Example 51 | Example 52 Example 53
Part A
Drekeol® 7 13.00 13,00 13.00
Arlamol® E 6.00 6.00 6.00
Neo Heliopan® AV 3.00 3.00 3.00
Tvinol® M40 20 0.0 9.05
Castor® Wax 140 140 1.40
Crill-6 1.20 1.20 1.20
Arlatone® T 1.00 1.00 1.00
Ozokerite® 1.00 1.00 1,00
Debymuls® HRE7 0.50 0.50 0,50
PartB
Deionized Water 40.50 39,50 30,72
Natrosol® 250HHR CS 0.50 0.50 {.50
N-Hance® 3198 0.00 1.00 0.00
Product of this invention 0.00 0.00 9.78
Glycering 3.00 .00 3.00
Part C
DeionizedWater 23.10 23.10 23.10
Mappesiom sulfate {.70 .70 0.7¢
PartD
Germaben T 0.1 0.1 0.1
Bunsereen
Viscosity (cps) 4310 13250 5570
PH 6.3 39 6.0
Polymer
Mw 1,079,887 60,711
Cationic DS

1- ingredientes
2- agua desionizada
3- produto desta invengao
4- glicerina
5 5-sulfato de magnésio
6- protetor solar
7- viscosidade (cps)
8- polimero
9- Pm
10 10- DS catibnico
(1) NatrosolD 250 HHR CS Hidroxietilcelulose Aqualon, Wilming-
ton, DE
(2) N-Hance(l 3198 Cloreto de hidroxipropiltriménio de
guar Aqualon, Wilmington, DE

15 (3) Guar catiénico da invengdo (10,23% de ingrediente ativo)
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Cloreto de hidroxipropiltriménio de guar Agualon, ~ Wilmington,
DE

(4) Arlamolzl E Eter estearilico de PPG-15 Unigema
Americas New Castle, DE

(5) DrakeolO7 Oleo mineral Penereco, Karrn City, PA

(6) Neo HeliopanD HV metoxicinamato de octila Symrise,
Totowa, NJ

(7) UvinolC M40 Benzofenona-3 ~ BASF, Mount Olive, NJ

(8) Ceradericino  Oleo de ricino hidrogenado Frank B
Ross

(9) Arlatoned T Perolato Sorbitano de PPG-40  Unigema
Americas New Castle, DE

(10) Cera de OzokeriteD Cera  Frank B. Ross

(11) DehymulsC HRE7  Oleo de ricino hidrogenado de PEG-
7 Cognis, Amber, PA

(12) GermabenD Il Conservante ISP Wayne, NJ

(13) Glicerina sintética Spectrwn Bulk Chemicals

New Brunswick, NJ

(14) Sulfato de magnésio J. T, Baker, Phillpsburg, NJ

Emulsbes cremosas, brilhosas sdo desejaveis quando se formu-
la logBes de cuidado com sol. E também desejével gerar viscosidade sufici-
ente para evitar que a logéo pingue ou tenha uma consisténcia liquida, mas
ndo seja demasiadamente espessa e dificil de espathar. O protetor solar (e-
xemplo 52) produzido com guar catiénico N-HanceO 3198 era suavemente
granulado e tinha a cor quase branca além de uma viscosidade muito alta. O
protetor solar produzido com o produto desta invengao (exemplo 52) ndo era
apenas comparavel em viscosidade com o protetor solar sem o polimero de
condicionamento (exemplo 51) mas também brilhosc, branco e estavel como
o0 exemplo 51.

Exemplos 54-62;
Exemplos comparativos que demonstram consisténcia e estabilidade aper-

feicoada para detergentes de lavanderia e amaciantes de pano contendo o




10

15

57

polimero da invengdo vs. guar catibnico de alto peso molecular

Na formulagdo de amaciantes de pano e detergentes de lavan-
deria liquidos, a estabilidade da formulagéo e sua consisténcia séo importan-

tes para fornecer o desempenho do produto. Uma formulagdo de aita visco-

sidade pode ndo se misturar prontamente na maquina de lavar, levando a
limpeza pobre de condicionamento de pano. Estabilidade pobre em uma
formulag@o e separagéo da fase bruta dos ingredientes também negativa-
mente prové desempenho.

O polimero desta invengdo descrito na tabela 17 foi preparado
de acordo com 0 processo descrito para a experiéncia Y no exemplo 6, tabe-
la 5.

Como mostrado na tabela 17, o polimero desta invengéo foi pos-
adicionado a 0,2% de nivel de ingrediente ativo para o detergente de lavan-
deria liquido Tide( disponivel comercialmente da Procter & Gamble Co. de
Cincinnati, Ohio e para o detergente de lavanderia liquido Wisk da Unilever,
Greenwich Connecticut. 0,2% de Guar catidnico N-Hancelt 3215 disponivel
comercialmente foi pos-adicionado a estes detergentes de lavanderia.

Tabela 17
Tzble 17
Example 54 55 56
Lanndry detergent Tide® as received Tide® with 0,2% of Tide® with 0.2% N-
product of invention Hance® 3215
Viscosity at 12mpm 202¢ps 214 eps 341ops
PH 80 19 78
Comments Clear blue Stightly hazy blue Hazy with settling
%T at 600nm
Example 57 58 59
Lanndry Detergent Wisk® as received Wisk® with 0.2% of | Wisk® with 0.2% N-
product of invention Hangce® 3215
Viscosity at 12rpm 100cps 95 cps 260cps
¥H 75 14 74
Comments Hazy blue Hazy blue Opaque with settling
%T at 600nm
Example 60 61 62
PFebric softener Downy® as received Downy ® with 02% of | Downy® with 0.2% N-
product of invention Hance® 3215
Viscosity at 12rpm 120cps 150 cps Gel-like
PH 32 35 3.6
Comments Opaque Opaque Opaque
%T at 600om
10
1- exemplo

20  2- detergente de lavanderia




10

15

20

25

30

58

3- viscosidade a 12 rpm
4- comentarios
5-% de T a 600 nm
6~ amaciante de pano
7- viscosidade a 12 rpm
8- Tided como recebido
9- azul claro
10 - wiskO como recebido
11- azul enevoado
12- Downy(2 como recebido
13- opaco
14- Tided com 0,2% de produto da invengao
15- azul suavemente enevoado
16- WiskD com 0,2% de produto da invengéo
17- Downy[) com 0,2% do produto da invengédo
18- Tidell com 0,2% de N-HanceO 3215
19- enevoado com deposi¢éo
20- WiskO com 0,2% de N-Hance( 3215
21- opaco com deposicdo
22- Downy(l com 0,2% de N-Hancel 3215
23- de tipo gel
O produto desta invencéo néo tinha nenhum efeito sobre a vis-
cosidade do detergente de lavanderia liquido original e, era também compa-
tivel (exemplos 55 e 58). O produto N-Hancell 3215 demonstrou ser ndo
compativel (exempios 56 e 59).
Em um amaciante de pano o polimero da invengio ndo tinha
nenhum impacto significativo sobre a viscosidade, e era estavelapH3 a 3,5
(exemplo 61). Em contraste com isso, o polimero N-Hancell disponivel co-
mercialmente 3215 levou 0 amaciante de pano comercial a gelificar (exem-
plo 62), tornando-o inutilizavel.

Exemplos 63-69
Exemplos comparativos que demonstram o efeito aperfeigoado
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de polimero da invengéo sobre viscosidade de produto de lavagem de corpo
de condicionamento vs. guar catiénico de alto peso molecular: para polime-
ros preparados por processo de degradagao de peroxido e processamento
combinado bioquimico de perdxido

Produtos de lavagem de corpo produzidas com o polimero da
invengdo nos exemplos 65 e 66, tabela 18, tinham viscosidade mais baixas
em comparagdo com 0 produto N-Hancell 3000 disponivel comercialmente,
exemplo 64. No exemplo 65, o polimero foi produzido com degradacdo de
perdxido de acordo com o procedimento descrito para a experiéncia AC no
exemplo 6, tabela 5. No exemplo 66, o polimero foi produzido por tratamento
seqliencial com perdxido seguido por degradagao de enzima, como descrito
no exemplo 8C.

Produtos de lavagem de corpo na tabela 19 produzidos com o
polimero da invengdo (exemplos 68-69) tinham viscosidade muito mais baixa
em comparacdo com o produto de lavagem de corpo produzido com PRE-
CURSOR 3 (exemplo 67). De fato, a lavagem produzida com PRECURSOR
3 era quase como um gel. O polimero da invengéo usado no exemplo 68 foi
produzido com degradagdo de perdxido, como descrito nas experiéncias AA
e AB no exemplo 6, tabela 5. O polimero da inveng&o usado no exemplo 69,
foi produzido por tratamento sequencial com enzima seguido por degrada-
¢&o de perdxido, como descrito no exemplo 8B.

Tabela 18
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Table 18

Ingredients | |

Example63 | Example 64 | Example 65 | Example 6§
Deionized water 118.75 114.68 43,75 43.75
Rhodapex ES-STD 873 875 37.5 375
N-Hance® 3000 0.0 4072 0.0 0.0
Cationic guar of 0.0 0.0 750 7540
Invention (5% active)
Amphosol®CA. 300 30,0 30.0 300
Ninol® COMF 50 50 5.0 50
Sodium Chloride 20% | 6.0 6.0 6.0 6.0
Glydant® 125 1.25 1.25 125
Citric Acid (5%) Adjust pH Adjust pH Adjust pH Adjust pH
Water q.sto 250 1.5t0 250 g.sto 250 q.5t0 250
Total 250 250 250 250
Shower gel
Viscosity (cps) 9550 75000 27100 22230
PH 53 505 525 531
Polymer
Mw 923655 33017 131308
Cationic DS .06 0.06 0.06

1- ingredientes
2- agua desionizada
3- guar catidnico da invengao (5% de ingrediente ativo)
4- cloreto de s6dio 20%
5~ 4cido citrico
6- agua
7- gel de banho
8- viscosidade (cps)
9~ polimero
10- Pm
11- DS catidnico
12- ajustar pH
Todas as viscosidades foram medidas a 12 rpm, 2 mins de rota-
¢ao de eixo usando-se Brookfield LVT. Amostras foram condicionadas a
25°C.
{2) N-Hance 3000 Cloreto de hidroxipropiltriménio de hidroxi-
propil de guar Aqualon, Wilmington, DE
(3) Guar catibnico da invengdo (5,0% de ingrediente ativo)
Cloreto de hidroxipropiltriménio de hidroxipropil de guar no e-
xemplo 65  Aqualon, Wilmington, DE
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Cloreto de hidroxipropiltriménio de hidroxipropil de guar no e-

61

xemplo 66  Aqualon, Wilmington, DE

(4) Rhodapex ES-STD  Sulfato de Laureth de sodio (3)

Rhodia, Cranberry, NJ

(5) AmphosolC CA  Cocamidopropil betaina  Stepan Co., Nor-

thfield, IL

(6) Ninol COMF

(7) GlydantD DMDMHydantion Lonza Corp, Fair Lawn, NJ

Cocamida MEA

da invencdo (5,0% de ingrediente ativo)

Stepan Co., Northfield,

(8) Acido citrico J. T. Baker, Philipsburg, NJ
Tabela 19
Table 19
Ingredients
Example 67_| Exarple 68 | Example 69
Deionized water 114.52 43,75 43,75
Rhodapex ES-STD 87.5 81.5 87.5
N-Hance® 3000 4235 0.0 0.0
Cationic guer of Tnvention | 0,0 75.0 7590
(5% active)
Amphosol®CA. 30.0 30.0 36.0
Ninol® COMF 5.0 5.0 5.0
Sodinm Chloride 20% 6.0 6.0 6.0
Glydant® 125 125 125
Citric Acid (5%) AdjustpH | AdjustpH | Adjust pH
Water g.ste 250 q.sto 250 q.8t0 250
Total 250 250 250
Shower gel
Viscosity {cps) Gel-Hke 65200 35750
pH 54 53 54
Polymer
Mw 999145 719515 963759
Cationic DS 0.9 0.9 2.9

1- ingredientes

2- agua desionizada

3~ guar catidnico da invencéo (5% de ingrediente ativo)

4- cloreto de s6dio 20%

5- &cido citrico (5%)

6- agua
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7- gel de banho
8- viscosidade (cps)
9- polimero
10- Pm
11- DS catibnico
12- ajustar pH
13- de tipo gel
Todas as viscosidades foram medidas a 12 rpm, 2 minutos de
rotacdo de eixo usando-se Brookfield LVT. Amostras foram condicionadas a
25°C.
(2) PRECURSOR 3 Cloreto de hidroxipropiltriménio de hidroxi-
propil de guar Aqualon, Witmington, DE
{3) Guar catibnico da invengéo (5,0% de ingrediente ativo)
Cloreto de hidroxipropiltriménio de hidroxipropil de guar no e-
xemplo 68  Agqualon, Wilmington, DE
(3) Guar catiénico  da invengdo (5,0% de ingrediente ativo)
Cloreto de hidroxipropiltrimdnio de hidroxipropil de guar no e-
xemplo 69  Aqualon, Wilmington, DE
(4) RhodapexO ES-STD  Sulfato de Laureth de sodio (3)
Rhodia, Cranberry, NJ
(5) Amphosold CA  Cocamidopropil betaina  Stepan Co., Nor-
thfield, IL
(6) Ninol COMF Cocamida MEA  Stepan Co., Northfield,

(7) GlydantD DMDMHydantion Lonza Corp, Fair Lawn, NJ
(8) Acido citrico J. T. Baker, Philipsburg, NJ

Tabela 20: Teor de grupo oxidativo de polimeros da invencéo

Os resultados da tabela 20 mostram as diferengas em composi-
¢éo entre materiais da invengdo preparados pelos procedimentos no exem-
plos 6, 7 ou 8a, b, ¢ versus exemplo 8d e versus os polimeros catidnicos de
alto peso molecular comerciais no mercado. Solugbes dos polimeros foram

analisados usando-se um método especifico para a detecgdo de grupos al-
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deidos (Analytical Biochemistry, 1983, 134, 499-504). Os resultados oriun-
dos destes testes sdo mostrados pelos resultados do teste colorimétrico na
Tabela 20 como absorbancia a 595 nm/gram de polimero, ou como miliequi-
valente de aldeido/grama de polimero.

Como mostrado pelos resultados na Tabela 20, materiais da in-
vengao preparados pelos procedimentos nos Exemplos 6, 7, or 8a-¢ produzi-
ram materiais tendo absorbancia significativas, como medidas pelo método
de Purpald [H. B. Hopps, Aldrichimica ACTA, 2000, 33(1), 28-30). Este me-
todo & especifico para detecgio de aldeido. Absorbéncia desprezivel foi de-
tectada em materiais por este método, que foram preparados de acordo com
o procedimento no exemplo 8d ou no guar catiénico de partida ou outros ma-
teriais de guar catidnico comerciais.

Estes resultados indicam que materiais preparados através de
tratamentos que incluem um agente oxidativo, como um tratamento reativo
simples, ou em mistura com tratamento com enzima hidrolitica, produzirdo
um material de baixo peso molecular com uma quantidade mensuravel de
grupos aldeidos no polimero. Usando-se uma titulagéo iodométrica indireta,
o nivel de aldeido em algumas amostras foi quantificado e uma equagéo de
calibraco foi criada para converter de Absorbancia/grama em miliequivalen-
te de aldeido/grama. Como determinado por este método, o nivel de grupos
aldeido nos materiais da invengao é pelo menos 0,001 meg/g. A equagao de
calibragéo é mostrada na equag&o (2). Os valores de meg/grama de aldeido
mostrados na tabela 20 foram determinados pela equagdo (2), (pg: 52) com
a excegdo do exemplo 8-4, que foi medida diretamente. Para o exemplo 9
nas tabelas 20 e 21, o teor de aldeido foi determinado pela analise de aglicar
do produto de guar hidrolisado por acido usando-se HPLC, para se obter a
razdo de galactose/manose para o precursor de guar catidnico de partida e o
produto de guar catidnico oxidado. O teor de aldeido do guar catibnico oxi-
dado era de 23%, que corresponde a 0,41 mmol de aldeido/grama de poli-
mero.

(2) absorbancia/grama = 445,52 (meq adleido/g)+0,9953

Tabela 20, Aldeido de peso molecular médio por peso de poligalactomana-
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Table Z0. Aldehyde and Welght Average Molecular Weight of Catlonic Oxidized

Polygalactomannans
Experiment |Average Absorbance Adehyde
Example Example | MW Igram polymer' meq/gram
Example 6. Chemical Decomposition Process with Oxidative Reagent
6-1 U 417,000 4.78 0.0085
6-2 U 119,600 585 001035
6-3 W 919,000 1.84 0.0019
8-4 W 434,000 4,12 0.007
6-5 w 292,000 385 0.00825
§-6° W 4.20 0.0072
Example 8a-¢. Blochemical Decomposition Process Couples with Oxidative Reagent
Ba-1 63,000 6.88 0.0109
Ba-2 52,800 8.6 0,0800
B8a-3 36,100 13.64 002835
fa4 38,800 13.01 0.0269
Example 8d. Blachemical Process with No Oxidative Reagent
8d-1 55,000 0.16 0
8d-2 44,700 0.28 0
Example 9. Blochemical Process with Blochemical Oxidation Reagent
8 | 40,000 T | 0.41
Commercial Cationic Polymers
N-Hance 3215 1,200,000 1.4° 0
N-Hance 3196 1,400,000 0.55 0
Jaguar C162 1,070,000 0 0
Jaguar Excel 1,200,000 0 0
Ueare 500,000 0.78 0
Polymer
JR400
Reagent 0.09 0
Blank

1. Aldrichimica ACTA, 2000, V33, Noi., p 28-30

2. Ammonium Persulfete Used in Place of Hydroger Peroxide In Process
3. Turbldity and haze in sample gave value of 1.4-no purple eclor detected

1- exemplo

2- exemplo de experiéncia

3~ peso molecular médio

4- gbsorbania/grama de polimero’

5~ meq. de aldeido/grama

6- exemplo 6. processo de decomposigéo quimica com reagente oxidativo

7- exemplo 8a-c. acoplamentos de processo de decomposigio bioquimica
com reagente oxidativo

8- exemplo 8d. processo bioquimico com nenhum reagente oxidativo

9- exemplo 9. processo bioquimico com reagente de oxidag&o bioquimico
10- polimeros catiénicos comerciais

11- reagente em branco
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12- 2. persulfato de amdnio usado no lugar de peroxido de hidrogénio no
processo

3. turbidez e névoa na amostra deram valor de 1,4 - nenhuma cor roxa de-

tectada
Tabela 21
Table 21
Table 21
| Product of This invention
Table Example ariment Precurgor Viscosily, P | Viscoslly, oP % & | Molectiar| Aldehyge
3 B #4at U.;ylpm #4a séy M Poiym:!' welght n'leqlgyd o
Solids pelymar
1A 1 A -Hance 3205 12,000 60 10 2,803
1A B HHance 3205 800 20 0 16,653
A C Hance 8205 10,000 240 0_ | 357 | |
A D ~Hanca 3205 4,000 80 0 21,608
A E N-Hanco 3205 6,600 480 10 39,733
A F N-Hance 3205 | Nol svellabie | Nat avalable 10 $1.000
2 2 G N-Hance 3205 30,000 1.980 0 160,050
2 2 H N-Hanes 3206 84,000 1,180 0 213128
2 2 [ N-Hancs 3205 1,014,000 #20,000 0 610,515
2 3 J N-Hance 3215 12,000 580 0 57758
5 [ S N-Hanoe 3215 000 580 0 57,188
2 3 K -Hanoe 32145* ,000 1,300 )] 109.3
E [ T N-Hancs 3215 000 1,300 0 1093
2 3 L N-Hance 3215 110,000 20,000 0 53,144
3 4 M JAGUAR C138 74,000 >20,000 30 17,445
8 4 N JAGUAR C-162 50,000 226,000 10 55,632
2 4 [+] N-Hance 8215* 6,000 180 0| 52404
4 5 [ 3205 40,000 2,500 1 141,033
4 Q 3205 148,000 1,920 10 236,607
[ R 3205 856,000 >20,000 0 622,745
8 Method U y+ N-Harico 3168 ¥ 12,000 800 0 50,400
6 Mathod U [V -Hance 3198* 18,000 860 0 42,700
€ Mothod U [V MHance 3215 16,000 1,120 0 20,700
Fod PRECURSOR 2* 6,000 240 5 367,000
Fid N-Hanco 3168 * 18,000 3320 407000
8 " 3205 52,000 11,180 548000
[ Fiud PRECURSOR 4 * 8,000 100 247000
§ pid PRECURSOR 4 * ,000 760 888000
rid PRECURSOR 2* 2,000 80 27,500
8 Mathod U [V N-Hance 3215 ,000 440 1000 |7 50.200
8 Method 1 U N-Hanee 3215° 76,000 €000 10,00 | 197,000
6 Method U [V CalHEC 4,000 380 10 179,000
5 & Mathed AC AC* Hence 3000* 24,000 2,780 334,000
6 Methed AC AC* -Hance 3000° 6,000 328,000
8C -Hancy 3000 10,000 140 131,000
5 [3 A Precursor 3 10,000 1,080 719,000
5 8 AB Precursor 3 8,000 40 191,000 .
8b Precursor 24,000 4,180 964,00
8b Precursor 10,000 320 711,55
8b Pretursor 4,001 60 577,41
&b Precursor 3 10,000 200 651239
&b &b2 Precursor 3 2,000 40 252,833 0.00688
€ Method AA AA 3000* 16,000 5,740 288,219 | 0.00887
5 8 Y 3245* 10,000 640 M 42,630 00267
9 216 120 49,000 0.41
70 50/50 N-Hance 8,000 720 10 97374 | 0.00267
3000*/Pokymer
LR30M
721 AC plus chitosan™ (806720 N-Hance 14000 2220 3 334000
3000 plus Chilosan
122 8B plus Chitosan™ [26/10 PRECURSOR 8000 3620 b 884000
3 plus Chitosan
The poiymer was
preblended with 2to
3% Fumaric Add
**Peroxids and precursor polymer was vared (© oty poiymer of invention Jsted In experiment
Viscosities were measureq uslng Brookfistd LV viscometer Moge] DVA+
AL 30mm maximum viscosity reading possible I8 20,000cps
AL 0.3pm maximum viscosity reading possible s 2,000,000cps
_[[**Chiosai from Vaneen corparated s B6% descoyiatlan &7 1.0% Brookfied Viscosty of 560apa

1-tabela 21
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2- tabela
3- exemplo
4- experiéncia
5- produto desta invengéo
6- precursor
7- viscosidade, cP n° 4 a 0,3 rpm
8- viscosidade, cP n° 4 a 30 rpm
9-% de sblidos de polimero
10- peso molecular
11- meq. de aldeido/g de polimero
12- 50/50 N-Hance 3000*/polimero LR30M
13- AC mais quitosano***
14- 8B mais mais quitosano™*
14a- 80/20 N-Hance 3000 + quitosano
15- 90110 PRECURSCR 3 mais quitosano
16- * o polimero foi pré-combinado com 2 a 3% de acido fumarico
17- ** perdxido e polimero precursor eram variados para se obter polimero
da invencao listado na experiéncia
17- viscosidades foram medidas usando-se viscometro de Brookfield LVT
modelo DV-I*
18- a 30 rpm leitura de viscosidade maxima ¢ de 20.000 cps
29- a 0,3 rpm leitura de viscosidade maxima é de 2.000 cps
20~ ** quitosano oriundo de Vanson incorporado tem 88% de desacetilacéo e
1,0% de viscosidade de Brookfield de 660 cps

Tiras de teste revestidas com reagente Purpald (E-M Science)
foram também usadas para medir teor de aldeido em amostras preparadas
pelos metodos nos exemplos 6 e 8a-c. Estes resultados sdo mostrados na
tabela 21 juntamente com os dados de viscosidade e dados de PM para os
produtos desta invengao. Combinados entre si, os resultados nas abelas 20
e 21 demonstram que os produtos desta inven¢ao t&m um teor de aldeido de
pelo menos 0,001 meg/grama e o fimite de viscosidade Brookfield para os

produtos desta invengao € 40 cps a 30 rpm, 25°C, sp 4 € o limite superior de
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viscosidade Brookfield superior é 2.000.000 cps a 0,3 rpm, 25°C, sp. 4. -

Exemplo 70
Processo oxidativo guimico para mistura de polimero

Preparacio de polissacarideo catibnico liguido de baixo peso molecular a

partir da mistura de polissacarideo catiénico de alto peso molecular:
50 g de DS catidnico 0,06 foi combinado com 50 g de HEC cati-
onico (polimero LR30M da Bow Chemical, Midland Michigan) e com 1,25 g

de acido fumarico. 816 g de agua foram aquecidos a cerca de 90°C. A se-
guir, 75 g de peroxido de hidrogénio a 1,0% foram adicionados. Misturados
por cerca de 30 minutos e entdo 18,1 g de perdxido de hidrogénio a 1,0%
foram adicionados. Duas adictes adicionais de 18,1 g de peroxido de hidro-
génio a 1,0% foram feitas a intervalos de cerca de 30 minutos enquanto se
misturava. Misturados por cerca de 90 minutos depois da Ultima adi¢do de
peréxido. A seguir, 0,95 grama de metabissulfito de sodio foi adicionado. A
solugdo foi preservada com Phenoxetol a 0,5% e Nipasept sodico a 0,18%.
Detalhes sobre o polimero da invengdo desta experiéncia séo providos na
tabela 21.

Este exemplo demonstra que os polimeros da presente invengao
podem ser preparados usando-se misturas de polimeros funcionais.
Exemplo 71

Os seguintes exemplos demonstram que os polissacarideos oxi-
dados catidnicos de baixo peso moiecular desta invengdo podem ser incor-
porados em formulagdes de cuidado pessoal contendo materiais de silicone,
e as viscosidades dos produtos resultantes séo significativamente reduzidos
quando comparadas com as viscosidades de formulagdes de silicone con-
tendo polissacarideos catidnicos comerciais de alto peso molecular disponi-
veis no mercado. Os materiais de silicone podem estar na forma de polime-
ros ou oligdmeros de um ciclossiloxano, siloxano linear, siloxano terminado
com hidréxi, estrutura de siloxano de enxerto ou de favo com grupos poliol,
amino ou outros grupos funcionais presentes na estrutura de siloxano.

Uma formulagéo de xampu anidnica foi usada para estas experi-

éncias constituida dos ingredientes na tabela 22. A formulagéo foi preparada
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por misturacdo dos tensoativos € dgua a 60C por 1 hora, resfriamento da
mistura até 35¢ e adigio da emulsdo de silicone. Os xampus continham e-
mulsdo de Silicones GE SM555 a 0,5% em peso de teor de silicone. O guar
catibnico de baixo peso molecutar oriundo do exemplo 6, tabela 5, experién-
cia Y foi incorporado no xampu no exemplo 71-1 e comparado com xampus
contendo guars catibnicos comerciais de alto peso molecular nos exemplos
71-2 até 71-5 e com um xampu comercial no exemplo 71-6. Viscosidades
dos xampus foram medidas usando-se um viscometro Brookfield LVT, sp. 4,

a 0,3 e 30 rpm a temperatura ambiente.

Tabela 22
Exarnple 74 Sha
mpog
l pH viscosifyl cps| Viscosity! cps 3"2';?
Formulation Ingradient Tradensme_ |Manufacturer
0.3 tpm 30 tpin
Ammaonium Laund Sulfate Slepanol AW _[Stepan Company, Northiteld, Unicls
Ammonium Lauyt Ether Sulfate  ISteel CA330 |Stapan Company, Northfiold, linols
Cocamldopropyl belaine Am i
pommneed pwsal CA |Slepan Company, Noclhisld, Winols
Dimelhicane! Emusion [SM555 GE Slllcones, Walarford, NY
Guar hydreaypropyltrimonlusn
chiorida
hydrexypropyiguar : 2
tdmon|um chioride
giuzrﬂ dzdroxypro rimonium 2 s
Gvargydrmcvpmmlﬂmonlum 6 126,000
chiorids
[Guar 2 L
mdydmxyprop;dtrfmmlum
ichiorlde 3] 198,000
Commarcial Prodazl Sicone
Sheampeo with
puarhydroxypropylinmontum
chloride Helena Curtis

1- exemplo 71

2- xampu

3- ingrediente de formulagéo

4- marca registrada

5- fabricante

6~ sulfato de lauril de aménio

7- cocoamidopropil betaina

8- agua desionizada

9- emulsdo de dimeticanol

10- cloreto de hidroxipropiltrimonio de guar

11- cloreto de de hidroxipropiltrimdnio de hidroxipropilguar
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12- cloreto de hidroxipropiltriménio de guar

13- xampu de silicone de produto comercial com cloreto de hidroxipropiltri-
mdmino de guar

14- estavel

Os resultados na tabela 22 demonstram que as viscosidades de
xampu desejaveis sdo obtidas com o polimero da invengio e os xampus néo
mostram separagdo de fases. Os xampus formulados com os polimeros ca-
tibnicos comerciais de alto peso molecular s&o indesejavelmente viscosos e
dificies de despejar. Misturas dos polissacarideos oxidados catidnicos desta
invengao com outros polimeros sollveis em &gua podem também ser incor-
poradas em formulagbes de cuidado pessoal contendo oligbmeros e polime-
ros de silicone para produzir sistemas estaveis.

Os polissacarideos oxidados catidnicos desta invengéo e suas
mistura bindrias e terciarias com outros polimeros funcionais, por exemplo,
quitosano, copolimeros e homopolimeros de polivinilpirrofidona, copolimeros
e homopolimeros de acrilamida, hidroxietilcelulose catidnica de alto peso
molecular, guars catiénicos de alto peso molecular, e polimeros hidrofobicos
(também conhecidos como polimeros associativos) podem ser projetados
para aperfeicoar a eficacia de deposicdo, fornecimento, estabilidade e estéti-
ca (isto €, espumagao) da formulagéo de 6leos de condicionamento tais co-
mo silicones & outros agentes de condicionamento para cabelo, pele e subs-
tratos téxteis. Estas misturas podem também aperfeigoar eficacia de forne-
cimento de outros ingredientes , tais como compostos antimicrobianos, com-
postos anticaspas, agentes de condicionamento, fragrancias, ingredientes
ativos de protetor solar, emolientes, umectantes, medicamentos tais como
remedios antipsoriase, auxiliares de modelagem tais como copolimeros de
polivinilpirrolidona, agentes de engomagem, etc. para cabelo, pele e substra-
tos téxteis. Algumas misturas do polimero desta invengdo com polimeros
funcionais solGveis em agua séo demonstrados na tabeia 72, e as viscosida-
des das misturas sdo mostradas na tabela 21. Uma variedade de misturas
de polimero com os polimeros desta invencéo pode ser preparada, e este

exemplo ndo se destina a incluir todos.
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Exemplo 72
Este exemplo demonstra que os polimeros da presente invencéo

podem ser combinados com outros polimeros funcionais. A viscosidade de
cada mistura é mostrada na tabela 21.

Uma dispersdo de 5% de quitosano (Vanson Incorporated,
Redmond, Washington; 88% de desacetilacdo, 1% de viscosidade: 660 cps)
foi preparada pela mistura de 2,1 gramas de quitosano com uma dispers&o
de 6% de acido fumarico. Duas misturas foram preparadas usando-se esta
dispersao:

72-1 25,3 gramas de dispersdo de quitosano foram mistura-
dos com 90,5 gramas da exemplo 6 experiéncia AC para produzir uma dis-
persdo. A viscosidade de 24 horas desta disperséo foi medida em um vis-
cémetro Brookfield a 0,3 e 30 rpm a temperatura ambiente e demonstrou ser
de 14.000 e 2.220 cps, respectivamente.

72-2 11,4 gramas de dispersdo de quitosano foram mistura-
dos com 94,1 gramas do exemplo 8B (PM964.000) para produzir a disper-
s80. A viscosidade de 24 horas desta dispersao foi medida em um viscdme-
tro Brookfield a 0,3 e 30 rpm a temperatura ambiente e demonstrou ser de
8.000 e 3.920 cps, respectivamente.

Embora a inveng&o tenha sido descrita com relacdo a concreti-
zacbes especificas, deveria ser entendido que a invengo ndo deveria estar
limitada @ mesma e que muitas variagbes e modificagbes sao possiveis sem

se afastar do espirito e escopo da invengao.
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REIVINDICAGOES

1. Composi¢ao de cuidado pessoal ou cuidado doméstico, carac-
terizada pelo fato de que compreende pelo menos um polissacarideo oxida-
do e catibnico apresentando um peso molecular médio de 42.030 a
1.000.000, e apresentando um teor de funcionalidade de aldeido de pelo
menos 0,001 meg/gram do polissacarideo, em que a composi¢éo de cuidado
pessoal ou cuidado doméstico contendo 1,82% em peso do polissacarideo
oxidado e catibnico apresenta uma transmitancia de luz de 83,8% a um
comprimento de onda de 600 nm em uma solugédo aquosa.

2. Composigédo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada
pelo fato de que pelo menos um polissacarideo oxidado e catidnico apresen-
ta uma viscosidade Brookfield a 30 rpm, a 10% em peso de sélidos do polis-
sacarideo e a 25T de 30 cps a 2.000.000 cps.

3. Composicao de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada
pelo fato de que apresenta um grau catiénico de substituicdo (DS) de cerca
de 0,001 a cerca de 3,0.

4. Composicao de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior do grau catibnico de substituicdo (DS) é
0,01.

5. Composicao de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior do grau catibnico de substituicdo (DS) é
0,05.

6. Composicao de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior do grau catiénico de substituicdo (DS) é 0,1.

7. Composicao de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do grau catiénico de substituicdo (DS) é
2,0.

8. Composicao de acordo com a reivindicagcdo 3, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do grau catiénico de substituicdo (DS) é
1,0.

9. Composicao de acordo com a reivindicagcdo 3, caracterizada

pelo fato de que o limite superior do grau catiénico de substituicdo (DS) é
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0,5.

10. Composigao de acordo com a reivindicagao 3, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do grau catiénico de substituicdo (DS) é
0,25.

11. Composicédo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada
pelo fato de que o polissacarideo catidnico é derivado por uma por¢ao deri-
vada selecionada a partir do grupo consistindo em alquila, hidroxialquila, al-
quilhidroxialquila e carboximetila, em que a alquila tem uma cadeia de car-
bono contendo de 1 a 22 carbonos, e a hidroxialquila é selecionada a partir
do grupo consistindo em hidroxietila, hidroxipropila, e hidroxibutila.

12. Composicédo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada
pelo fato de que o polissacarideo é selecionado a partir do grupo consistindo
em celulose, amido, dextrano e poligalactomanano.

13. Composi¢ao de acordo com a reivindicagdo 12, caracteriza-
da pelo fato de que o polissacarideo € um poligalactomanano que & guar ou
alfarroba.

14. Composi¢ao de acordo com a reivindicagdo 12, caracteriza-
da pelo fato de que o polissacarideo € um derivado de éter de celulose.

15. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que a porgao catidnica € um composto de aménio quaternario.

16. Composi¢ao de acordo com a reivindicagdo 15, caracteriza-
da pelo fato de que o composto de amdnio quaternario é selecionado a partir
do grupo consistindo em cloreto de 3-cloro-2-hidroxipropiltrimetilaménio, clo-
reto de 2,3-epoxi-propiltrimetilaménio, brometo de 3-cloro-2-
hidroxipropiltrimetilamdnio, brometo de 2,3-epdxi- propiltrimetilamdnio; clore-
to de dlicidiltrimetilamdnio, cloreto de glicidiltrietilamdnio, cloreto de gilcidiltri-
propilaménio, cloreto de glicidiletildimetilaménio, cloreto de glicidildietiimeti-
laménio, e seus iodetos e brometos correspondentes; cloreto de 3-cloro-2-
hidroxipropiltrimetilamdnio, cloreto de 3-cloro-2- hidroxipropiltrietiaménio,
cloreto de 3-cloro-2-hidroxipropiltripropilaménio, cloreto de 3-cloro-2-
hidroxipropiletildimetilamdnio, e seus iodetos e brometos correspondentes; e

haletos de compostos contendo anel de imidazolina.
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17. Composicédo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior do peso molecular médio é 50.000.

18. Composicédo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior do peso molecular médio é 75.000.

19. Composicédo de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior do peso molecular médio é 100.000.

20. Composicgéao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do peso molecular médio € 1.000.000.

21. Composigéo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do peso molecular médio é 600.000.

22. Composigéao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do peso molecular médio é 300.000.

23. Composigéo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o limite superior do peso molecular médio é 150.000.

24. Composicéao de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior da viscosidade Brookfield a 30 rpm do polis-
sacarideo é 50 cps.

25. Composigéo de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior da viscosidade Brookfield a 30 rpm do polis-
sacarideo é 100 cps.

26. Composicéao de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior da viscosidade Brookfield a 30 rpm do polis-
sacarideo é 300 cps.

27. Composigéao de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite superior da viscosidade Brookfield a 30 rpm do po-
lissacarideo € 10.000 cps.

28. Composigéo de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite superior da viscosidade Brookfield a 30 rpm do po-
lissacarideo é 5.000 cps.

29. Composicgéo de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite superior da viscosidade Brookfield a 30 rpm do po-

lissacarideo € 2.000 cps.
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30. Composicdo de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior da viscosidade Brookfield a 0,3 rpm do po-
lissacarideo € 50.000 cps.

31. Composicdo de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior da viscosidade Brookfield a 0,3 rpm do po-
lissacarideo é 100.000 cps.

32. Composicao de acordo com a reivindicagédo 2, caracterizada
pelo fato de que o limite inferior da viscosidade Brookfield a 0,3 rpm do po-
lissacarideo é 150.000 cps.

33. Composicao de acordo com a reivindicagédo 2, caracterizada
pelo fato de que o limite superior da viscosidade Brookfield a 0,3 rpm do po-
lissacarideo é 1.000.000 cps.

34. Composicao de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite superior da viscosidade Brookfield a 0,3 rpm do po-
lissacarideo é 500.000 cps.

35. Composicao de acordo com a reivindicagao 2, caracterizada
pelo fato de que o limite superior da viscosidade Brookfield a 0,3 rpm do po-
lissacarideo é 250.000 cps.

36. Composicao de acordo com a reivindicag¢ao 1, caracterizada
pelo fato de que ainda compreende um membro selecionado a partir do gru-
po consistindo em colorante, conservante, antioxidante, acido alfa- ou beta-
hidréxi, aumentador de atividade, emulsificador, polimero funcional, agente
de viscosificagdo, alcool, composto graxo ou de gordura, composto antimi-
crobiano, anticaspa, volumizadores, agentes antiestaticos, umidificadores,
auxiliares de modelagem, piritiona de zinco, material de silicone, polimero de
hidrocarboneto, emolientes, dleo, tensoativos, agentes de suspensao, agen-
te de cuidado com o sol e suas misturas.

37. Composicao de acordo com a reivindicagédo 36, caracteriza-
da pelo fato de que o polimero funcional é selecionado a partir do grupo
consistindo em copolimeros de acido acrilico anidnicos, hidrofobicamente
modificados e anfotéricos, homopolimeros e copolimeros de vinilpirrolidona

e, copolimeros de vinilpirrolidona catidnicos, polimeros celulésicos néo idni-
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cos, catibnicos, anidnicos e anfotéricos, homopolimeros de acrilamida, copo-
limero de acrilamida catidénico, aniénico, anfotérico e hidrofobicamente modi-
ficado, polimero e copolimero de polietileno glicol, polieter hidrofobicamente
modificado, polieteracetal hidrofobicamente modificado, um polimero associ-
ativo, polimero celulésico hidrofobicamente modificado, copolimero 6xido de
polietilenodxido propileno, quitosano, argila, e polissacarideos néo idnicos,
anidnicos, hidrofobicamente modificados, anfotéricos, catibnicos, quitosano,
amido, alginatos, goma de Konjack, argila, poloxadmero (polimero por blocos
de polioxietileno/polioxipropileno) e suas misturas.

38. Composigao de acordo com a reivindicagao 36, caracteriza-
da pelo fato de que o polimero celuldésico ndo ibnico, catidnico, anidnico e
anfotérico é selecionado a partir do grupo consistindo em hidroxietilcelulose,
hidroxipropilcelulose, hidroxipropilmetilcelulose, carboximetilcelulose, carbo-
ximetilcelulose hidrofobicamente modificada, hidroxietilcelulose catidnica,
hidroxietilcelulose catidnica hidrofobicamente modificada, hidroxietilcelulose
hidrofobicamente modificada, hidroxipropilcelulose hidrofobicamente modifi-
cada, hidroxipropilcelulose catidnica hidrofobicamente modificada, carboxi-
metilhidroxietilcelulose catidnica, e hidroxipropilcelulose catidnica.

39. Composigao de acordo com a reivindicagao 36, caracteriza-
da pelo fato de que o poligalactomanano n&o iGnico, aniénico, hidrofobica-
mente modificado, anfotérico e catidnico é selecionado a partir do grupo
consistindo em carboximetil guar, hidroxipropil guar, guar hidrofobicamente
modificada, cloreto de hidroxipropiltrimetilaménio carboximetil guar, cloreto
de hidroxipropiltrimetilaménio guar, e cloreto de hidroxipropiltrimetilaménio
hidroxipropil guar, hidroxibutil guar, cloreto de hidroxipropiltrimetilaménio hi-
droxibutil guar, hidroxietil guar, cloreto de hidroxipropiltrimetilaménio hidro-
xietil guar, e alfarroba.

40. Composic¢ao de acordo com a reivindicagao 36, caracteriza-
da pelo fato de que o agente de viscosificagdo é selecionado a partir do gru-
po consistindo em NaCl, NH4CI, KCI, e alcoois graxos, ésteres de acido gra-
X0, amidas de acido graxo, éteres de polietilenoglicol de alcool graxo, éteres

de polietilenoglicol de sorbitol, ésteres de acido graxo de polietilenodxido,
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monoestearato ou diestearato de etilenoglicol, betaina de cocamidopropila,
argilas, silicas, polimeros celuldsicos, xantano, alginatos, guar e derivados
de guar, carragenina, farinha de Konjac, gelatina, dextrina, pectina, amido e
suas misturas.

41. Composic¢ao de acordo com a reivindicagdo 36, caracteriza-
da pelo fato de que o material de silicone é selecionado a partir do grupo
consistindo em ciclossiloxano, siloxano linear, estrutura de siloxano de en-
xerto ou de crista com poliol, amina, aménio quaternario, ou outros grupos
funcionais na estrutura de siloxano e suas misturas.

42. Composic¢ao de acordo com a reivindicagdo 41, caracteriza-
da pelo fato de que o outro grupo funcional é selecionado a partir do grupo
consistindo em grupos de polietilendxi e/ou polipropilenéxi opcionalmente
contendo grupos Ce-C»4 alquila, grupos amina substituidos ou ndo substitui-
dos, grupos tiol, grupos alcoxilados, grupos hidroxila, e grupos aciloxialquila.

43. Composic¢ao de acordo com a reivindicagao 41, caracteriza-
da pelo fato de que o material de silicone é selecionado a partir do grupo
consistindo em polialquilsiloxanos, poliarilsiloxanos, polialquilarilsiloxanos e
suas misturas.

44. Composic¢ao de acordo com a reivindicagdo 43, caracteriza-
da pelo fato de que o polialquilsiloxano é selecionado a partir do grupo con-
sistindo em polidimetilsiloxano, polidimetilsiloxano hidroxilado no fim da ca-
deia e suas misturas.

45. Composic¢ao de acordo com a reivindicagao 36, caracteriza-
da pelo fato de que o tensoativo é anidnico, catidnico, anfotérico ou nao idni-
CO e suas misturas.

46. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que ainda compreende pelo menos um outro ingrediente de uso
doméstico ativo e € uma composicao de cuidado doméstico.

47. Composic¢ao de acordo com a reivindicagdo 64, caracteriza-
da pelo fato de que o ingrediente de uso doméstico ativo é selecionado a
partir do grupo consistindo em agente repelente de inseto, agente desodori-

zador de animal de estimacao, ingrediente ativo de xampu de animal de es-
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timagao, barra de grau industrial e ingrediente ativo de sabao liquido, ingredien-
te ativo de sabao de maquina de lavar louga, limpador para todas as finalida-
des, agente de desinfecgdo, agentes de alimentagéo de planta e de capim, a-
gente de tratamento de agua, ingrediente ativo de limpeza de tapete pequeno e
de tapecaria, ingrediente ativo de amaciante de lavanderia, ingrediente ativo de
detergente de lavanderia, agente de limpeza de vaso sanitario, agente de cola-
gem de pano, agente de coleta de poeira, agente anti-redeposicao, agente de
limpeza téxtil, agente amaciante, antiestatico e lubrificante.

48. Composic¢ao de acordo com a reivindicagao 64, caracteriza-
da pelo fato de que compreende pelo menos um ingrediente adicional sele-
cionado a partir do grupo consistindo em colorante, conservante, antioxidan-
te, agente de alvejamento, aumentador de atividade, emulsificador, polimero
funcional, agente de viscosificagéo, alcool, composto graxo ou de gordura,
Oleo, tensoativo, fragrancia, agente de suspensdo, material de silicone e su-
as misturas.

49. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que ainda compreende pelo menos um outro ingrediente de cui-
dado pessoal ativo e € uma composi¢ao de cuidado pessoal.

50. Composicao de acordo com a reivindicagédo 67, caracteriza-
da pelo fato de que o ingrediente ativo de cuidado pessoal é selecionado a
partir do grupo consistindo em perfumes, refrigerantes de pele, emolientes,
umidificador, desodorantes, ingredientes ativos antitranspirantes, agentes de
umidificacéo, agentes de limpeza, ingredientes ativos de protecéo solar, a-
gentes de tratamento de cabelo, agentes de cuidado oral, agentes adesivos
de dentadura, ingredientes ativos de barbear, auxiliares de beleza, e ingredi-
ente ativo de cuidado de unha.

51. Composi¢édo de acordo com a reivindicagéo 67, caracteriza-
da pelo fato de que é um produto selecionado a partir do grupo consistindo
em cuidado de cabelo, cuidado de pele, cuidado de sol, cuidado de unha e
cuidado oral.

52. Composigédo de acordo com a reivindicagéo 69, caracteriza-

da pelo fato de que o produto é um produto de cuidado de cabelo compre-
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endendo um agente de condicionamento selecionado a partir do grupo con-
sistindo em materiais silicone, 6leos de hidrocarboneto, pantenol, acido pan-
toténico e suas misturas.

53. Composicao de acordo com a reivindicagéao 69, caracteriza-
da pelo fato de que o produto é um produto de cuidado de pele compreen-
dendo um agente de condicionamento selecionado a partir do grupo consis-
tindo em materiais de silicone, éleos de hidrocarboneto, pantenol, acido pan-
toténico e suas misturas.

54. Composigcao de acordo com a reivindicagédo 71, caracteriza-
da pelo fato de que o produto de cuidado de pele compreende um agente
emoliente selecionado a partir do grupo consistindo em hidrocarbonetos e
alcoois polihidricos.

55. Composigcao de acordo com a reivindicagéao 69, caracteriza-
da pelo fato de que o produto é o produto de cuidado de cabelo ou produto
de cuidado de pele compreendendo até 99% em peso com base na compo-
si¢ao total do polissacarideo oxidado e catidnico.

56. Composicao de acordo com a reivindicagéao 67, caracteriza-
da pelo fato de que € um produto de cuidado pessoal que ainda compreende
pelo menos um ingrediente adicional selecionado a partir do grupo consistin-
do em colorante, conservante, antioxidante, acido alfa- ou beta-hidréxi, au-
mentador de atividade, emulsificador, polimero funcional, agente de viscosi-
ficagéo, alcool, composto graxo ou de gordura, composto antimicrobiano, piriti-
ona de zinco, material de silicone, anticaspa, polimero de hidrocarboneto, emo-
liente, dleo, tensoativo, sabor, fragrancia, medicamentos, agentes rejuvenece-
dores, agentes de suspenséo, biocidas de estabilizagio e suas misturas.

57. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que ainda compreende agua em uma quantidade de 1 a 99%
em peso da composicao total.

58. Composi¢ao de cuidado pessoal ou cuidado doméstico, ca-
racterizada pelo fato de que compreende pelo menos um polissacarideo oxi-
dado e catidnico apresentando um peso molecular médio de 42.030 a

1.000.000, e apresentando um teor de funcionalidade de aldeido de pelo
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menos 0,001 meg/gram do polissacarideo, em que a composi¢éo de cuidado
pessoal ou cuidado doméstico contendo 4,55% em peso do polissacarideo
oxidado e catibnico apresenta uma transmitincia de luz de 71,6% a um
comprimento de onda de 600 nm em uma solugiao aquosa.

59. Composi¢ao de cuidado pessoal ou cuidado doméstico, ca-
racterizada pelo fato de que compreende pelo menos um polissacarideo oxi-
dado e catidnico apresentando um peso molecular médio de 42.030 a
1.000.000, e apresentando um teor de funcionalidade de aldeido de pelo
menos 0,001 meg/gram do polissacarideo, em que a composi¢éo de cuidado
pessoal ou cuidado doméstico contendo 7,27% em peso do polissacarideo
oxidado e catibnico apresenta uma transmitancia de luz de 62% a um com-
primento de onda de 600 nm em uma solugao aquosa.

60. Composig¢ao de cuidado pessoal ou cuidado doméstico, ca-
racterizada pelo fato de que compreende pelo menos um polissacarideo oxi-
dado e catidnico apresentando um peso molecular médio de 42.030 a
1.000.000, e apresentando um teor de funcionalidade de aldeido de pelo
menos 0,001 meg/gram do polissacarideo, em que a composi¢éo de cuidado
pessoal ou cuidado doméstico contendo 9,10% em peso do polissacarideo
oxidado e catidnico apresenta uma transmitincia de luz de 57,7% a um
comprimento de onda de 600 nm em uma solugiao aquosa.

61. Composi¢ao de cuidado pessoal ou cuidado doméstico, ca-
racterizada pelo fato de que compreende pelo menos um polissacarideo oxi-
dado e catidnico apresentando um peso molecular médio de 42.030 a
1.000.000, e apresentando um teor de funcionalidade de aldeido de pelo
menos 0,001 meg/gram do polissacarideo, em que a composi¢éo de cuidado
pessoal ou cuidado doméstico contendo 13,64% em peso do polissacarideo
oxidado e catidnico apresenta uma transmitincia de luz de 43,5% a um
comprimento de onda de 600 nm em uma solugiao aquosa.

62. Composig¢ao para condicionar superficie, caracterizada pelo
fato de que compreende uma composi¢ao, como definida na reivindicagéao 1,
em que as superficies sdo selecionadas a partir do grupo consistindo em

pele, pelo ou cabelo, proteina, poliéster, celulose, papel, e substratos téxteis.
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RESUMO
Patente de Invencgédo: "COMPOSIGOES DE CUIDADO PESSOAL OU CUI-
DADO DOMESTICO E COMPOSIGAO PARA CONDICIONAR SUPERFi-
CIE".

A presente invencgao refere-se a um polissacarideo oxidado, ca-
tibnico ou seu derivado que tem um peso molecular médio (Pm) tendo um
limite inferior de 50.000 e um limite superior de 1.000.000 e um teor de fun-
cionalidade de aldeido de pelo menos 0,001 meqg/gram é usado em compo-
si¢cdes de cuidado pessoal e de cuidado doméstico. Este polissacarideo oxi-
dado, catidnico é preparado em processos continuo ou por batelada usando-
se reagentes hidroliticos, reagentes de oxidagdo ou mistura de reagentes
hidroliticos e reagentes de oxidagdo. Composi¢coes de cuidado pessoal ou
de cuidado doméstico sdo preparadas por adi¢do do polissacarideo oxidado,
catibnico a uma composi¢do de cuidado pessoal ou de cuidado doméstico
contendo pelo menos um ingrediente ativo outro que néo o polissacarideo

oxidado, catidnico desta invencgéo.
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